KARAKTERISTIK FUNGSIONALITAS DAN STRUKTUR FASA SILIKA
SEKAM PADI AKIBAT PENAMBAHAN ASPAL

(Skripsi)

Oleh

Reza Arsela
1517041004

FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM
UNIVERSITAS LAMPUNG
BANDAR LAMPUNG
2019



ABSTRAK

KARAKTERISIK FUNGSIONALITAS DAN STRUKTUR FASA SILIKA
SEKAM PADI AKIBAT PENAMBAHAN ASPAL

Oleh

Reza Arsela

Pada penelitian ini bertujuan untuk mengetahui karakteristik gugus fungsi,
struktur fasa, serta untuk mengetahui sifat fisis kadar air dan pengembangan
tebaldari paduan silika sekam padi dengan penambahan aspal. Penelitian ini
menggunakan metode alkalisuntuk pemperoleh serbuk silika, dan dilakukan
pencampuran silika aspal untuk mendapatkan serbuk paduan silika aspal. Hasil
analisis gugus fungsi yang diperoleh mengindikasikan bahwa pada semua sampel
muncul ikatan Si — OH , Si — O — Si, S — Odan C — H.Hasil analisis struktur fasa
menunjukkan sampel memiliki fasa amorf dan munculnya karbon. Selain itu
penambahan aspal pada semua sampel menyebabkan nilai kadar air dan
pengembangan tebal semakin menurun.

Kata Kunci: Aspal, alkalis,sekam padi,silika.



ABSTRACK

CHARACTERISTICS FUNCTIONALITY AND PHASE STRUCTURE OF
RICE HUSK SILICA WITH ASPHALTADDITION

By

Reza Arsela

This study aims to analyze characteristics of functional groups, phase structures,
water content, and swealling thickness of rice husk silica with asphalt addition.
Alkalis method was used to extract silica from rice husk. Silica and asphalt were
mix to obtain silica asphalt alloy powder. Functional groups analysis indicate
that all sampleshave Si — OH , Si — O — Si, S — O, and C — H bonds. Phase
analysis show that all of the samples have amorphous phase and the appearance
of carbon. Biside that, water content and swealling thickness of the samples were
decrease with asphalt addition.

Keywords:Asphalt, alkalis, rice husk,silica.
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I. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Di zaman yang semakin modern ini, teknologi berkembang dengan sangat
pesat.Salah satu perkembangan teknologi yang terus mengalami kemajuan adalah
dibidang material seperti silika.Silika merupakan senyawa oksida silikon dengan
rumus kimia (SiOy).Silika mempunyai ciri-ciri yakni berbentuk padatan atau
serbuk, stabilitas termal yang tinggi, dapat bereaksi dengan asam dan basa
(Katsuki et al., 2005).Selain sifat tersebut silika juga memiliki sifat karakteristik
morfologi yaitu, luas permukaan dan volume porinya yang besar, serta

kemampuan untuk menyerap berbagai zat seperti air (Nugroho et al.,2006).

Silika merupakan bahan baku utama pada industri glass, keramik, dan banyak
diaplikasikan sebagai material bioteknologi, juga sebagai material komposit
(Fernandes et al., 2017). Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, sumber
silika dapat diperoleh dari nabati seperti, sabut kelapa (Anuar et al., 2018), jerami
gandum (Patel et al., 2016), tongkol jagung (Velmurugan et al., 2015), dan
limbah pertanian seperti sekam padi (Jezreal et al., 2011 dan Kordatos et al.,
2008). Menurut Domanic et al. (2013) dan Johan et al. (2016) sekam padi
berpotensi sebagai sumber silika dengan kemurnian tinggi dan memiliki potensi

yang baik dilihat dari ketersediaan yang cukup banyak. Penelitian yang telah



dilakukan oleh Bakar et al. (2016) memperoleh silika dari sekam padi dengan
kemurnian 99 %. Silika sekam padi dapat diekstraksi menggunakan metode
alkalis dan pengabuan. Menurut Simanjuntak et al. (2016) menunjukkan bahwa
dengan metode alkalis dapat memperoleh silika dalam bentuk sol, sehingga dapat
memudahkan pemanfaatannya melalui proses sol gel. Proses sol gel memiliki
keuntungan yaitu, tingkat stabilitas termal yang baik, daya tahan pelarut yang

baik, dan memiliki hasil kemurnian yang tinggi untuk mendapatkan silika.

Silika sekam padi merupakan salah satu material yang dapat dijadikan sebagai
bahan komposit untuk memperbaiki sifat-sifat sesuai dengan yang diinginkan, dan
juga memiliki potensi untuk dimanfaatkan sebagi bahan pengisi (filler) (Ahmed et
al., 2015).Penelitian Hildayati et al. (2009) menunjukkan silika yang ditambahkan
ke dalam karet alam pada hasil struktur fasa berbentuk amorf.Penelitian ini juga
menunjukkan Kkarakteristik fungsionalnya bahwa terjadi sedikit pergeseran
gelombang akibat interaksi antar permukaan SiO, dengan karet alam. Pergeseran
diakibatkan terjadinya vibrasi ulur dari Si — Oantara 1644,98 sampai 1100 cm™.
Hasil ini didukung dengan penelitian yang dilakukan oleh Oui et al. (2002)
penggunaan silika sekam padi pada karet alam menunjukkan adanya vibrasi pada
bilangan gelombang 1100cm™ adalah Si — O. Silika memiliki sifat hidrofilik
sedangkan karet alam memiliki sifat hidrofobik sehingga silika cenderung
teraglomerasi pada karet alam (Domanic et al., 2013). Selain material karet alam,
salah satu material lain yang dapat dikompositkan dengan silika sebagai filler

adalah aspal.

Aspal merupakan bahan material yang berwarna hitam atau coklat, memiliki sifat

viskoelastis, kedap air (hidrofobik), memiliki daya adhesi dan kohesi yang baik



(Becker et al., 2001).Secara umum komposisi aspal terdiri dari dua jenis senyawa
yang dominan, yaitu asphaltenes dan maltenes.Asphlatenes yaitu senyawa
berwarna hitam atau coklat tua yang mengandung karbon 79 — 88 %, hidrogen
7 — 13 %, sulfur 8 %, nitrogen 3 %, dan senyawa oksigen 2 — 8 %. Maltenes

mengandung senyawa saturates, aromatic dan resins (Readet al., 2003).

Aspal biasanya menggunakan bahan aditif untuk meningkatkan atau memperbaiki
sifat fisis aspal seperti penetrasi, kekentalan, dan titik lembek.Beberapa bahan
aditif yang digunakan yaitu polyethylene (PE) (Ho et al., 2006), limbah plastik
(Naskar et al., 2010 dan Huang et al., 2007), Styrene Butadiene styrene (SBS),
Styrene Butadiene Rubber (SBR) (Yildirim, 2007), dan bahan seperti nanoclay
(You et al., 2011).Selain bahan tersebut, bahan yang dapat digunakan dalam
pencampuran aspal adalah serbuk silika.Karthikeyan dan Bindhu (2018)
menjelaskan bahwa silika lebih efektif dijadikan sebagai bahan pencampuran
aspal yang dapat meningkatkan sifat mekanik dari campuran bahan tersebut.Studi
literatur menunjukan silika yang dicampur ke dalam aspal dapat meningkatkan
karakteristik kedua bahan komposit tersebut (Yao et al., 2012).Menurut penelitian
Budiawati (2019) penambahan silika terhadap aspal menyebabkan puncak
asphaltene tertutupi oleh munculnya puncak silika amorf dan karbon amorf. Isma
(2019) menyatakan puncak vibrasi dari gugus C — O dan S — O semakin

melemah seiring dengan penambahan silika terhadap aspal.

Berdasarkan penjelasan yang telah dipaparkan, peneliti tertarik untuk melakukan
penelitian tentang penambahan aspal terhadap silika pada perubahan struktur fasa,
fungsionalitas, dan uji fisis dengan perbandingan silika dan aspal (1: 0,7; 1: 0,8;

dan 1: 0,9). Pada penelitian ini silika sekam padi diperoleh dengan metode alkalis



melalui proses sol gel, dengan menggunakan basa NaOH 1,5% dan asam
nitratHN O3 10%. Hasil penelitian dikarakterisasi menggunakan X-Ray Diffracton
(XRD), Fourier Transform Infrared (FTIR),serta analisis sifat fisis kadar air, dan

pengembangan tebal (swealling thickness).

B. Rumusan Masalah

Rumusan masalah pada penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Bagaimana karakteristikgugus fungsi dan struktur fasa paduan silika sekam
padi akibat penamabahan aspal ?

2. Bagaimana karakteristik terhadap uji fisis kadar air dan pengembangan tebal

silika sekam padi akibat penambahan aspal ?

C. Tujuan Penelitian

Tujuan dilakukannya penelitian ini diantaranya adalah:

1. Mengetahui karakteristikgugus fungsi dan struktur fasa paduan silika sekam
padi akibat penambahan aspal;

2. Mengetahui karakteristik terhadap uji fisis kadar air dan pengembangan tebal

silika sekam padi akibat penambahan aspal.

D. Batasan Masalah

Batasan masalah pada penelitian ini yaitu perbandingan massa paduan silika

sekam padi dan aspal yang digunakan yaitu 1: 0,7; 1: 0,8; dan 1: 0,9.



E. Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi terkait
tentang gugus fungsi, struktur, dan sifat fisis kadar air dan pengembangan tebal
silika sekam padi akibat penambahan aspal. Pada penelitian ini juga diharapkan
sebagai acuan dalam penelitian selanjutnya tentang silika sekam padi akibat

penambahan aspal.



I1. TINJAUAN PUSTAKA

A. Silika

Silika adalah senyawa kimia yang terbentuk dari atom silikon dan oksida (SiO,)
yang merupakan salah satu bahan yang melimpah dibumi.Silika mempunyai ciri-
ciri berbentuk padatan atau serbuk yang halus berwarna putih. Silika memiliki
karakteristik yaitu mempunyai titik lebur 1.610 °C, titik didih 2.230 °C, bentuk
kristalin seperti kuarsa, tridimit, dan kristabolit (Bageshwaranet al., 2014).
Menurut Smallman dan Bishop (2000) rentang stabilitas pada silika kristalin
kristabolit adalah ( > 1.470 °C — 1.723 °C), tridimit (870 °C — 1.470 °C), dan

kuarsa ( <570 °C sampai 870 °C).

Salah satu sumber silika dapat diperoleh dari bahan nabati seperti daun bambu,
ampas tebu, jerami gandum, dan sekam padi. Beberapa penelitian yang telah
dilakukan diperoleh kemurnian silika dari daun bambu sebesar 75 % (Aminullah
et al., 2015), ampas tebu 66,77 % (Purnawan et al., 2018), jerami gandum 80 %
(Patel et al., 2016). Sedangkan silika nabati dari sekam padi memiliki kemurnian
yang lebih tinggi dibandingkan sumber nabati lainnya yaitu memperoleh silika
dengan kemurnian sebesar 99,66 % (Yalcin and Sevin, 2001), 80 — 90 % (Faizul
et al., 2013). Oleh karena itu, dilihat dari kemurniannya silika nabati dari sekam

padi sangat berpotensi untuk digunakan sebagai bahan material berbasis silika.



1. Silika Nabati dari Sekam Padi

Sekam padi merupakan salah satu sumber silika nabati yang memiliki kandungan
senyawa organik (protein, lemak, dan asam amino) serta senyawa anorganik
(kalium, natrium, fosfor, dan silika). Berdasarkan studi literatur yang telah
dilakukan oleh Majumder et al. (2014) menunjukkan bahwa sekam padi memiliki
kandungan silika sebesar 80 — 90 % dan diikuti senyawa lain yang cukup rendah
seperti ditunjukkan pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1.Komposisi senyawa sekam padi (Majumder et al., 2014).

Senyawa Kandungan (%)
Alumina 1-25

Oksida Besi 0,5

Natrium Oksida 0,2-0,5
Kalium Oksida 1-2
Magnesium Oksida 0,5-2,0

Silika 80-90

Untuk mendapatkan silika dari sekam padi dapat diperoleh menggunakan metode
pengabuan dan alkalis. Metode pengabuan dilakukan dengan cara perlakuan
termal untuk mendapatkan silika dalam bentuk padatan atau serbuk. Sedangkan
metode ekstraksi alkalis dilakukan dengan perlakuan asam dan basayang
memperoleh silika dalam bentuk sol (Sembiring dan Simanjuntak,2013;
Handayani et al., 2015). Berdasarkan penelitian Haslinawati (2009) memperoleh
silika dengan cara perlakuan termal pada suhu 500 °C dan 800 °C. Perlakuan pada
suhu 500 °C sekam padi dipanaskan selama 1 jam diperoleh abu silika berwarna
hitam. Selanjutnya abu silika yang berwarna hitam diberi perlakuan termal pada
suhu 800 °C selama 2 jam untuk memperoleh silika bubuk berwarna putih.
Kelapathy et al. (2000) melakukan penelitian dengan ekstraksi alkalis

menggunakan NaOH pada konsentrasi 1 N yang menghasilkan filtrat silika, dan



dilanjutkan dengan proses pengendapan gel silika dengan proses titrasi asam HCL
sampai pH 7. Silika gel yang diperoleh dipanaskan dengan suhu 80 °C selama 12
jam untuk mendapatkan silika amorf.Berdasarkan kedua metode tersebut,
keuntungan yang diperoleh dari metode alkalis tidak memerlukan suhu yang

tinggi untuk menghasilkan silika amorf.

Perolehan silika dari sekam padi yang di karakterisasi menggunakan XRD
memiliki pola difraktogram amorf dengan intensitas yang tinggi pada 26 = 21, 78°
(Sukaet al., 2008 dan Bakar et al., 2016), 26 = 23° (Awizar et al., 2013), dan 26 =
22,5°C (Liou dan Yang., 2011). Silika amorf dapat bertransformasi menjadi fasa
kristal seperti kristabolit dan tridimit apabila diberi perlakuan panas di atas suhu
650 °C (Smallman dan Bishop, 2000). Silika sekam padi memiliki gugus silanol
dan silakson yang ditunjukkan pada hasil FTIR. Pada penelitian Sembiring dan
Karo-Karo (2007) silika sekam padi memiliki beberapa gugus fungsi yaitu silanol
O — H pada bilangan 3440,8 cm™ yang menghasilkan ikatan Si — OH akibat
terjadinya interaksi air dengan silika, serta terdapat gugus silakson Si — O — Si
akibat deformasi Si — O pada bilangan gelombang 470,6 dan 798,5 cm™. Bilangan
gelombang 16355 cm™ terdapat ikatan C — O, dan pada bilangan gelombang

968,2 cm™ mununjukkan adanya ikatan Si— O.

2. Proses Sol Gel

Proses sol gel merupakan proses pencampuran pembentukkan senyawa organik
melalui reaksi secara kimia dalam larutan pada suhu rendah. Proses sol gel terjadi
dari perubahan fasa larutan awal sol menjadi fasa padat gel, seperti ditunjukkan

pada Gambar 2.1.



Larutan awal

Gambar 2.1. Proses sol menjadi gel (Feinle et al., 2015).

Pada umumnya, tahapan proses sol gel terbagi atas empat bagian yaitu hidrolisis,
kondensasi, pematangan (aging) dan pengeringan (drying). Hidrolisis merupakan
proses dari larutan awal menjadi sol karena adanya pencampuran koloid kedalam
pelarut seperti asam dan basa. Kondensasi merupakan tahapan proses partikel-
partikel kecil bergabung menjadi partikel-partikel koloid atau disebut dengan
proses transisi sol menjadi gel. Pada proses pematangan akan terjadi
pembentukkan jaringan gel yang lebih kaku dan kuat. Hal ini menyebabkan cairan
yang terdapat di dalam gel akan diserap, sehingga gel mengalami penyusutan.
Fase cair atau pelarut yang tersisa perlu dihilangkan melalui proses pengeringan

dengan cara menguapkan larutan dengan perlakuan termal (Herrera et al., 2013).

3. Manfaat Silika Sekam Padi

Dalam bidang material silika dari sekam padi telah banyak dimanfaatkan sebagai
bahan pembuatan keramik seperti cordierite (Sembiring, 2008), mullite
(Nevivilanti et al., 2010), borosilikat (Riyanto et al., 2009), dan karbosil
(Simanjuntak et al., 2012).Selain itu silika dimanfaatkan sebagai bahan katalis
(Khadijeh et al., 2013), zeolit (Azizi and Yousefpour, 2010), dan sebagai bahan
komposit polimer (Ahmed et al., 2013).Silika sebagai bahan komposit sering

digunakan sebagai filler karena ukuran silika memiliki partikel yang sangat
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halus.Ahmed et al. (2013) melakukkan penelitian tentang pengaruh filler dari
silika sekam padi yang ditambahkan ke dalam marmer sludge(MS) dan natural
rubber (NR).Dari hasil penelitian tersebut menghasilkan peningkatkan sifat
mekanik dari ketiga kombinasi bahan komposit tersebut, seperti kuat tarik,

kekuatan sobek, dan kekerasan.

B. Aspal

Aspal adalah material hasil penyaringan minyak mentah yang didefinisikan
sebagai material perekat dan berwarna coklat tua atau hitam.Aspal memiliki sifat
viskoelastis yang mempunyai daya lekat adhesi, sehingga akan melunak dan
mencair bila mendapatkan perlakuan panas dan akan menjadi padat pada
temperatur rendah. Selain itu, aspal mempunyai sifat tidak larut dalam air namun
bisa larut dalam cairan bensin, minyak tanah, dan gas.Aspal biasanya digunakan
untuk material perkerasan jalan yang dimanfaatkan sebagai bahan pengikat dan
bahan pengisi.Bahan pengikat memberikan ikatan yang kuat antara aspal dan
agregat.Bahan pengisi digunakan untuk mengisi rongga yang ada di dalam butir

agregat itu sendiri (Sukirman, 2003).

Berdasarkan jenisnya aspal dapat diperoleh dari aspal buatan seperti aspal padat
dan aspal cair.Aspal padat merupakanhasil penyulingan minyak bumi yang di
suling dua kali.Jenis aspal padat ditandai dengan nilai penetrasinya. Semakin
besar angka penetrasi aspal maka tingkat kekerasan aspal akan semakin rendah
dan sebaliknya.Aspal cair merupakan semen aspal yang dicairkan dengan bahan
pencair dari hasil penyulingan minyak bumi seperti minyak tanah, bensin, dan

solar.
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1. Komposisi Aspal

Aspal memiliki  komposisi yang tersusun dari asphaltenes dan
maltenes.Asphlatenes yaitu senyawa berwarna hitam atau coklat tua yang
mengandung berat karbon 79 — 88 %, hidrogen 7 — 13 %, nitrogen 3 %, sulfur 8
%, dan oksigen 2-8 %. Asphaltenes sangat berpengaruh dalam menentukan sifat
aspal, semakin tinggi asphaltenes maka bitumen akan semakin keras dan semakin
kental, sehingga titik lembeknya akan semakin tinggi dan menyebabkan nilai
penetrasinya semakin rendah. Sedangkan malthenesmengandung senyawa
saturates, aromatic, dan resins.Senyawa Resins adalah cairan berwarna kuning
atau coklat tua yang memberikan sifat adhesi dari aspal yang semakin
kuat.Aromatic adalah molekul aspal yang paling ringan dan paling banyak

terkandung dalam aspal sekitar 40 % - 65% (Readet al., 2003).

2. Paduan Aspal

Paduan aspal merupakan campuran aspal yang dibuat dengan prosespencampuran
antara aspal keras dengan suatu bahan tambahan, bahan tambahan dimaksudkan
mampu menaikkan mutu aspal. Beberapa bahan yang telah banyak dicampur
dengan aspal yaitu penambahan bahan polimer seperti karet ban bekas (Hainin et
al., 2015), nanoclay(Yao et al., 2012), dan styrene butadiene styrene (SBS)
(Airey, 2003).Penggunaan bahan tersebut pada proporsi tertentu secara garis besar
menghasilkan peningkatan kualitas aspal.Salah satu bahan unggul lain yang dapat
digunakan sebagai bahan komposit aspal adalah nano silika. Hasil studi literatur
yang telah dilakukan oleh Yao et al., (2012); Eineb dan Diab (2017) memperoleh

hasil bahwa dengan penambahan nanosilika mengalami penurunan viskositas,
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meningkatkan kemampuan pengikat aspal, penuaan aspal menurun, dan rutting

membaik. Sehingga akan membantu mewujudkan perkerasan yang tahan lama.

C. Karakterisasi dan Uji Sampel

1. Fourier Transform Infrared (FTIR)

FTIR adalah salah satu alat yang menggunakan prinsip spektroskopi.Spektroskopi
yang digunakan adalah spektroskopi inframerah yang didasarkan pada fenomena
terserapnya radiasi elektromagnetik inframerah oleh vibrasi molekul.Spektrum
serapan infarmerah suatu material yang mempunyai pola yang khas, dan berguna
untuk identifikaasi material dari kebaradaan gugus-gugus fungsi yang ada

(Setiabudi et al., 2012).

Spektrometer FTIR dilengkapi oleh sisitem optik berdasarkan interferometer
Michelson. Spektrometer terdiri dari beam splitter, cermin datar (diam dan
bergerak). Beam splitter digunakan untuk memecah dan menyatukan kembali
berkas sinar yang mengenainya. Berkas sinar hasil penggabungan dan 2 berkas
yang telah dipecah akan terjadi interferensi dengan memvariasikan jarak tempuh
berkas dengan mengubah posisi cermin bergerak menjauh dan mendekat. Cermin
datar berjumlah 2 buah yang digunakan untuk memantulkan dari beam splitter
kembali ke beam splliter lagi untuk digabung agar terjadi proses interferensi
gelombang cahaya.Teknik pengukuran spektrometer FTIR adalah mengumpulkan
spektrum inframerah yang berupa gelombang cahaya monokromatik.Sistem optik

dalam teknik FTIR dapat dilihat pada Gambar 2.2.
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Gambar 2.2. Sistem optik dalam teknik FTIR (Setiabudi et al., 2012).

Pada saat cahaya terkumpulkan, terjadi pencatatan jumlah energi yang
diserap.Energi yang diserap menyebabkan kenaikkan amplitudo vibrasi atom-
atom vyang terikat dengan molekul benda dalam keadaan vibrasi
tereksitasi.Sehingga hasil spektrum mempresentasikan besarnya penyerapan dan
transmisi yang mencirikan gugus fungsi molekul tersebut.Besarnya energi yang
diserap dapat dihitung menggunakan rumus (2.1), sedangkan untuk menentukan
nilai besarnya bilangan gelombang dapat diperkirakan menggunakan persamaan

2.2).

E= — (2.2)

o k (22)
u= =
2pc m,m,/m, + m,
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dengan, E = energi yang diserap (J), h = ketetapan Plank sebesar (6,62 x 10°*j.s),
¢ = kelajuan cahaya (3x 10™%m/s), A = panjang gelombang (cm), u = bilaangan
gelombang (cm™), m; dan m,= massa atom 1 dan 2 (g), k = konstanta gaya (g/s).

Rida et al. (2014) melakukan penelitian tentang ekstraksi silika dari sekam padi

menggunakan FTIR.Hasil dari penelitian ini ditunjukkan pada Gambar 2.3.
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Gambar 2.3.Hasil spektrum FTIR silika sekam padi (Rida et al., 2014).

Gambar 2.3 menunjukkan adanya spektrum bilangan gelombang 3450 cm™ yang
mengindikasikan adanya gugus O — H, karena adanya molekul air yang
teradsorpsi pada silika.Pada bilangan gelombang 1632 cm™ menunjukkan pita
serapan getaran lentur O — H, yang mengindikasikan molekul air tidak dapat
sepenuhnya hilang.Pita serapan 1092 cm™ terjadi penuruan kuat akibat getaran
asimetris dari ikatan silakson dari Si — O — Si, ikatan ini menunjukkan adanya

matriks silika. Kehadiran pita serapan pada bilangan gelombang 802 cm™terjadi
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karenaperenggangan Si — O — Si dan pada pita serapan 478cm™terdapat getaran
lentur dari Si —O — Si, sedangkan pada pita serapan 972cm™menunjukkan
terjadinya perenggan getaran Si — O dari kelompok silanol.

2. X- Ray Diffraction (XRD)

XRD merupakan metode karakterisasi yang digunakan untuk mengetahui
senyawa kristal yang terbentuk. Dari prinsip dasar untuk menghasilkan sinar-X
harus terdiri dari beberapa komponen utama yaitu sumber elektron (katoda),
tegangan tinggi untuk mempercepat elektron, dan logam target (anoda). Ketiga
komponen tersebut merupakan komponen utama untuk suatu bidang sinar-X

(Cullity, 1978).

Sinar-X dapat diproduksi di dalam wadah tabung yang kedap udara dengan cara
memanaskan filamen sehingga mengeksitasikan elektronnya yang kemudian
dipercepat dengan listrik bertegangan tinggi sehinggga elektron memiliki energi
kinetik yang tinggi. Karena elektron bermuatan negatif, maka elektron akan
bergerak menuju sebuah plat logam yang diletakkan pada bagian anoda yang
bermuatan positif pada target tungsten. Proses terbentuknya sinar-X dapat

ditunjukkan pada Gambar 2.4.

vakum
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Gambar 2.4. Proses pembentukkan sinar-X dalam tabung elektron
(Setiabudi et al., 2012).

Bragg menunjukkan bahwa sinar datang yang akan mengenai sampel akan
memantulkan radiasi dengan cara sama persis dengan peristiwa pemantulan

cahaya bidang kristal yang ditunjukkan pada Gambar 2.5.

\‘-— dsinf

Gambar 2.5. Pemantulan cahaya pada bidang kristal(Cullity, 1978).

Jika seberkas sinar-X dengan panjang gelombang (A) diarahkan pada permukaan
kristal dengan sudut 6 maka sinar tersebut akan dihamburkan oleh bidang kristal.
Sinar yang sefase akan saling menguatkan dan yang tidak sefase akan saling
meniadakan atau melemahkan. Berkas sinar sefase tersebut menghasilkan puncak
difraksi.Berkas sudut difraksi tergantung pada panjang gelombang (1) berkas
sinar-X dan jarak antar bidang penghamburan.Difraksi dapat terjadi kapanpun bila
hukum Bragg terpenuhi, rumus sederhana hukum Bragg seperti persamaan 2.1.

| = 2dsing (2.2)
dengan ,4 adalah panjang gelombang radiasi (m), € adalah sudut difraksi, dan d

adalah jarak antar bidang (m).
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Karakterisasi XRD telah banyak digunakan oleh para peneliti untuk mengetahui
struktur fasa yang terbentuk pada sampel. Sembiring dan Karokaro (2007)
menggunakan XRD untuk menganalisis struktur silika dari sekam padi apakah
berbentuk fasa amorf atau kristal. Hasil XRD struktur fasa yang diperoleh

ditunjukkan pada pola difraktogram yang terdapat pada Gambar 2.6.
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Gambar 2.6. Hasil XRD silika sekam padi (a) sebelum sintering,
(b) sintering 750 °C (Sembiring dan Karokaro., 2007).

Gambar 2.4 merupakan hasil karakterisasi XRD pada sampel silika sekam padi
yang dilakukan dengan sebelum sintering dan sintering pada suhu 750 °C.
Gambar 2.4(a) memperlihatkan keseluruhan difraktogramnya berbentuk struktur

amorf, namun pada 26 = 21,9° terbentuk puncak amorf yang memiliki intensitas
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yang tinggi dibandingkan 26 lainnya. Pada Gambar 2.4(b) menunjukkan bahwa
pola difraktogram yang terbentuk menjadi kristal karena adanya penambahan
suhu 750 °C. Sehingga struktur amorf yang terbentuk mulai mengalami

transformasi menjadi struktur kristal tridimit yakni pada 26 = 21,9°.

Nazari et al. (2018) melakukan penelitian menggunakan karakterisasi XRD, untuk
mengetahui struktur pada sampel modifikasi aspal dengan penambahan 4 % nano
silika (SiO2).Hasil karakterisasi XRD yang diperoleh pada penelitian ini dapat

dilihat pada Gambar 2.7.
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Gambar 2.7.Hasil XRD (a) Aspal dan nano SiO; dan (b) Aspal + 4 % nano SiO,.
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Hasil analisis XRD yang diperoleh menunjukkan pola difraksi yang terbentuk
pada Gambar 2.7(a) tidak terdapat puncak yang tajam pada difraktogram aspal
maupun nano silika atau fasa yang terbentuk adalah amorf. Untuk hasil yang
ditunjukkan pada Gambar 2.7(b) memperoleh bahwa sampel aspal yang dicampur
dengan 4 % nanosilika juga memiliki struktur fasa amorf dengan adanya
keberadaan karbon dan silika. Teridentifikasinya karbon amorf pada 26 = 18° dan

keberadaan silika amorf terdapat pada intensitas yang tinggi yaitu 26 = 23°.

3. Kadar Air

Kadar air merupakan banyaknya air yang terkandung dalam bahan.Kadar air juga
salah satu karakteristik yang sangat penting pada suatu material, karena air dapat
mempengaruhi penampakan dan sifat fisis dari material tersebut (Winarno, 1997).
Analisis kadar air dilakuan dengan pemanasan menggunakan oven. Kadar air
dihitung sebagai persen berat, artinya berapa gram selisih berat dari sampel yang
belum dikeringkan dengan sampel yang telah dikeringkan. Jadi kadar air dapat
diperoleh dengan menghitung kehilangan berat sampel yang dipanaskan.
Pengujian kadar air dilakukan berdasarkan SNI:03-1971-1990 dengan pemanasan

sampel selama 3 jam. Nilai persen kadar air dihitung dengan persamaan 2.2.

mgz-ms

Kadar Air (%)= (™) x100 % (2.2)
ms

dengan, m5 adalah massa sampel sebelum dipanaskan (g) dan ms adalah massa

sampel setelah dipanaskan (g).

4. Pengembangan Tebal
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Pengembangan tebal adalah suatu perubahan ukuran rongga serat akibat menyerap
air yang membuat sampel menjadi kaku.Pengujian ini dilakukan berdasarkan pada
SNI: 03-3205-2006, dengan mengukur tebal sampel sebelum dan setelah
direndam dengan akuadesselama 24 jam. Dilanjutkan dengan menghitung nilai

pengembangan tebal menggunakan persamaan 2.3.
Pengembangan Tebal (%)= (@) x 100% (2.3)
0

dengan, T, adalah tebal sampel setelah perendaman (mm) dan T, adalah tebal

sampel awal sebelum perendaman (mm).



I1l. METODE PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan Mei sampai dengan Juli 2019 di Laboratorium
Fisika Eksperimen, Laboratorium Fisika Material, Laboratorium Kimia Analitik
Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam (FMIPA) Universitas
Lampung. Karakterisasi XRD dilakukan di Laboratorium Kimia Universitas
Negeri Padang, karakterisasi FTIR dilakukan di Laboratorium Kimia Organik
Universitas Gadjah Mada, uji fisis kadar air dan pengembangan tebal dilakukan di

Laboratorium Fisika material Universitas Lampung.

B. Alat dan Bahan Penelitian

1. Alat Penelitian

Alat-alat yang kami gunakan dalam penelitian ini adalah gelas ukur, beaker glass,
neraca digital, aluminum foil, pH indikator, spatula, mortar, pastel, kompor listrik,
tisu, kertas saring, oven, stopwatch, plastik cling wrap, panci, corong bucher,
tabung erlenmayer, hot plate stirrer, magnetic bar, ayakan 150 mesh dan 250
mesh, botol sampel, cawan porselin, batang pengaduk, Hydrolic press(GRASEBY
SPECAC), XRD (X’Pert PRO PANalytical) dan FTIR (Nicolet iS10

Spectrometer).
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2. Bahan Penelitian

Bahan yang diguanakan dalam penelitian ini adalah sekam padi untuk
memperoleh silika (SiO,), natrium hidroksida (NaOH) 99 %, asam nitrat (HNO3)

68 %, akuades, bensin, dan aspal sebagai bahan pengikat.

C. Preparasi Sampel

Penelitian ini dilakukan dengan menggunakan empat tahapan yaitu preparasi
sekam padi, ekstraksi silika sekam padi, pembuatan paduan silika aspal, dan

pembuatan pelet silika aspal.

1. Preparasi Sekam Padi

Sekam padi terlebih dahulu dibersihkan dengan air bersih dan dilakukan proses
perendaman sekam padi selama 1 jam. Setelah direndam sekam padi yang
mengapung dipermukaan air dibuang dan yang tenggelam diambil. Sekam padi
yang tenggelam diambil dan direndam selama 6 jam dengan tujuan untuk
membersihkan sampel dari pengotor yang larut dalam air seperti tanah, batang
padi, dan pengotor lainnya. Selanjutnya, sekam padi ditiriskan dan dijemur
selama * 2 hari. Selama proses penjemuran sekam padi diratakan agar kering
secara menyeluruh. Setelah itu sekam padi dioven pada suhu 110 °C selama + 30

menit agar sekam padi benar-benar kering.

2. Ekstraksi Silika Sekam Padi

Sekam padi yang sudah di preparasi selanjutnya di ekstraksi dalam larutan basa
NaOH 1,5 % dengan cara menimbang sekam padi sebanyak 50 gram yang

dimasukkan ke dalam gelas beaker. Selanjutnaya menyiapkan akuades sebanyak
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500 ml dan larutan NaOH 1,5 % untuk dituangkan kedalam sekam padi hingga
sekam padi sudah tercampur dan terendam seluruhnya. Sekam padi yang sudah
tercampur dipanaskan dengan kompor listrik pada daya 600 Wattselama + 30
menit sambil diaduk secara perlahan-lahan dengan menggunakan spatula agar
panasnya merata sampai mendidih. Selanjutnya apabila sudah mendidih sol silika
didiamkan untuk menghilangkan uap panas. Setelah itu sol silika yang diperoleh
didinginkan dan ditutup menggunakan plastik cling wrapselama + 24 jam proses

ini disebut penuaan (aging).

Setelah proses aging, sol silika yang telah diperoleh selanjutnya disaring
menggunakan Kkertas saring pada corong bucher yang bertujuan untuk
memisahkan sol silika dari zat pengotor dan ampas sekam agar memperoleh filtrat
sol silika terlarut. Selanjunya Ekstrak sol silika ditambahkan larutan asam nitrat
(HNO3) 10 % sebanyak 100 mL tetes demi tetes ke dalam sol silika hingga
mencapai pH 7 untuk memperoleh silika gel. Perubahan proses gel ini dilakukan
menggunkan hot plate stirerr dengan kecepatan 1000 rpm agar larutannya
homogen untuk memperoleh gel silika. Gel silika yang diperoleh diaging selama

24 jam dengan tujuan agar gel silika menjadi lebih kaku.

Setelah gel silika diaging dan menghasilkan gel kaku yang berwarna coklat,
selanjutnya gel silika dicuci dengan akuades hangat dan disaring menggunakan
kertas saring hingga gel silika berwarna putih.Silika gel yang sudah bersih atau
putih, dikeringkan dengan oven pada suhu 110 °C selama + 3 jam untuk
memperoleh silika padatan. Selanjutnya silika padatan digerus menggunakan

mortar dan pastel selama + 1 jam hingga menjadi serbuk halus. Serbuk silika yang
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sudah digerus diayak dengan ukuran 250 mesh untuk mendapatkan serbuk silika

yang halus dan homogen dengan kode sampel (STA).

3. Pembuatan Paduan SilikaAspal

Pembuatan paduan silika aspal dilakukan dengan pencampuran paduan silika
aspal menggunakan perbandingan massa 1: 0,7; 1: 0,8; dan 1: 0,9, dengan kode
sampel yaitu SA: 0,7; SA: 0,8; dan SA: 0,9. Pembuatan paduan silika aspal
diawali dengan menimbang silika sebanyak sebanyak 5 gram, dan aspal sebanyak
3,5 gram; 4 gram dan 4,5 gram. Selanjutnya aspal dicairkan terlebih dahulu
dengan pelarut bensin sebanyak 30 ml sambil diaduk diatas hot platestirerr pada
suhu 160 °C untuk memperoleh aspal cair. Aspal yang sudah cair ditambahkan
serbuk silika dikit demi sedikit sambil diaduk menggunakan spatula sampai
menjadi serbuk silika aspal yang homogen. Serbuk yang sudah tercampur
dilakukan pengeringan dengan oven pada suhu 150 °C selama 3 jam setelah itu

serbuk silika aspal digerus dan diayak.

4. Pembutan Pelet Paduan Silika Aspal

Pembuatan pelet paduan silika aspal dilakukan menggunakan alat
hydrolicpress.Langkah pertama yang dilakukan yaitu serbuk paduan silika aspal
ditimbang sebanyak 2 gram untuk masing-masing perbandingan sampel.
Selanjutnya sampel dimasukan ke dalam cetakan press yang berbentuk silinder
dengan diameter 2 cm. Setelah itu cetakan press dimasukkan ke dalam alat
pressing, dan memutar sekrup untuk menahan tuas agar terkunci.Tuas pompa

ditekan sampai mendapatkan berat beban sebesar 10 ton.Sekrup diputar kembali
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untuk membuka kunci dengan perlahan-lahan agar dapat mengeluarkan cetakan

press, dan tuas ditekan kembali untuk mengeluarkan hasil pelet.

D. Karakterisasi dan Uji

Karakterisasi yang dilakukan pada penelitian ini adalah FTIR, XRD dan uji fisis
kadar air dan pengembangan tebal. Perbandingan sampel yang digunakan adalah

1:07;1:0,8; dan 1: 0,9.

1. Fourier Transform Infrared (FTIR)

Gugus fungsi silika aspal dianalisis menggunakan Nicolet iS10 FTIR
Spectrometer pada rentang bilangan gelombang 4000-400 cm™ dengan sampel
berbentuk serbuk.Analisis data dilakukan dengan membandingkan hasil terhadap
tabel bilangan gelombang dan gugus fungsi FTIR serta hasil penelitian-penelitian

terdahulu.

2. X-Ray Diffraction(XRD)

Struktur silika aspal dikarakterisasi menggunakan X’Pert PRO PANalytical
dengan radiasi Cu-Ka yang dioperasikan pada 40 kV dan 30 mA dengan sampel
berbentuk serbuk.Step size yang digunakan adalah 0,026°pada rentang 26
5%hingga 100°C. Perolehan data dianalisis dengan aplikasi Match XRD dan

Grafik diplot dengan OriginLab versi 9.0.

3. Pengujian Kadar Air

Pengujian kadar air dilakukan berdasarkan pada SNI: 03-1971-1990 sebagai
berikut:

a. Cawan porselin ditimbang dan dicatat (m;).



26

Sampel dimasukkanke dalam cawan porselin dan ditimbang massanya (m,).
Massa sampel basahdihitung dengan (mz = my, — my).

Cawan porselin dikeringkan beserta sampel dalam oven dengan suhu 105 °C
selama 3 jam.

Setelah kering ditimbang dan dicatat cawan porselin beserta sampel (m,)
Massa sampel kering dihitung dengan (ms = m4- my)

Kadar air sampel dihitung dengan Persamaan 2.2

Pengujian Pengembangan Tebal

Uji pengembangan tebal dilakukan dengan menggunakan ketentuan berdasarkan

SNI: 03-3205-2006 sebagai berikut:

a.

b.

Sampel yang telah dipelet disiapkan terlebih dahulu.

Ketebalan sampel diukur menggunakan mikrometer sekrup untuk
menentukan tebal sampel awal (To).

Beaker glass diisi dengan akuades sebanyak 35 mL, kemudian sampel
dimasukkan ke dalam beaker glassdan didiamkan selama 24 jam.

Sampel dibersihkan dengan tisu kemudian diukur dengan menggunakan
mikrometer sekrup untuk mengetahui tebal sampel setelah perendaman (Ty).

Pengembangan tebal dihitung dengan persamaan 2.3.

E. Diagram Alir

Pada penelitian ini terdapat terdapat dua diagram yaitu ekstraksi silika dari sekam

padi dan pembuatan paduan sampel silika aspal. Untuk ekstraksi silika sekam padi

ditunjukkan pada Gambar 3.1.
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Sekam padi

Dicuci

Direndam dalam air selama 1
jam

Diambil yang tenggelam
Direndam air panas selama 6
jam

Ditiriskan kemudian dijemur
hingga kering

Sekam padi hasil preparasi

- Ditimbang sebanyak 50 gram

- Dipanaskan dalam larutan NaOH
1,5% selama 30 menit

- Didiamkan selama 24 jam

- Disaring

- Disaring menggunakan kertas saring

- Diaduk menggunakan magnetic
stirrer dengan kecepatan 1000 rpm
dan ditetesi larutan HNO3; 10%

setetes demi setetes
A

Gel silika

- Didiamkan selama 24 jam

- Dibersihkan dengan air hangat dan
disaring

- Dikeringkan selama 3 jam dengan
oven pada suhu 110°C

A
Padatan silika

- Digerus menggunakan mortar dan
pastel

- Diayak menggunakan pengayak
dengan ukuran 250 mesh

Serbuk silika (STA)

Gambar 3.1.Diagram alir ekstraksi silika sekam padi.

Tahapan untuk pembuatan paduan silika aspal sekam padi ditunjukkan pada

Gambar 3.2.



28

Aspal

- Ditimbang masing-masing sebanyak 3,5 ; 4 dan
4,5 gram

- Dilarutkan dengan bensin 30 mL

- Dipanaskan pada suhu 160°C sambil diaduk

- Ditambahkan serbuk silika sebanyak 5 gram

- Diaduk hingga homogen

A

Serbuk silika aspal

- Dikeringkan selama 3 jam pada suhu 150°C
- Digerus hingga halus
- Diayak dengan 150 mesh

A 4

Serbuk Paduan Silika aspal

- Ditimbang sebanyak 1 gram dan dikarakterisasi
dengan FTIR, dan XRD.

- Ditimbang sebanyak 2 gram untuk dipelet
kemudian diuji kadar air dan pengembangan tebal

A 4

Data Karakterisasi dan Uji

- Dianalisis

A

Kesimpulan

Gambar 3.2.Diagram alir pembuatan paduan silika aspal.



V. KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian ini maka diperoleh kesimpulan sebagai berikut:

1. Hasil karakterisasi FTIR pada sampel silika akibat penambahan aspal
memiliki gugus fungsi ikatan Si — OH, Si — O — Si dan Si — O dan C — H.
Namun seiring dengan penambahan aspal gugus fungsi Si — OH, Si — O — Si
dan Si — O semakin melemah dan C — H semakin meningkat.

2. Hasil analisis struktur fasa pada sampel silika tanpa penambahan aspal dengan
silika akibat penambahan aspal memiliki struktur amorf. Akibat dari
penambahan aspal terjadinya pergeseran 26 yaitu 26 = 22° menjadi 26 = 20°
dan terdapat karbon.

3. Seiiring dengan penambahan aspal menunjukkan nilai kadar air dan

pengembangan tebal pada sampel semakin menurun.

B. Saran
Disarankan pada penelitian selanjutnya untuk meneliti silika dan aspal dengan
menggunakan variasi yang sama namun dengan metode pencampuran yang

berbeda.
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