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ABSTRAK

SINTESIS DAN KARAKTERISAS| SILIKA SEKAM PADI DENGAN
MENGGUNAKAN METODE PENGENDAPAN

Oleh

An’nisa Irnanda Abidin

Pendlitian ini dilakukan untuk mendapatkan silika dari bahan dasar sekam padi
dengan menggunakan metode pengendapan. Proses leaching digunakan pada
penelitian ini untuk preparasi bahan dasar. Sampel yang telah di-leaching tersebut
kemudian disintesis dengan metode pengendapan. Kemudian sampel dikasinasi
pada suhu 700 °C selama 5 jam lalu dikarakterisasi. Analisis XRF menghasilkan
silika tertinggi sebesar 96,824 % pada sampel yang disintesis dengan metode
pengendapan. Hasil DTA menunjukkan adanya puncak-puncak endotermik pada
suhu 73 °C, 393 °C, 470 °C dan 883 °C masing-masing terjadinya penguapan air,
pembakaran karbon dan bahan-bahan volatil lainnya dan transformas fase
tridimit. Sedangkan hasil TGA menunjukkan total penyusutan massa sebesar
19,23 % dari massa awal. Analisis XRD menghasilkan puncak tertinggi pada 26
masing-masing sebesar 21,77°, 23,26°, dan 23,28° menunjukkan silika berfase
amorf. Hasil andlisis FTIR ketiga sampel memiliki gugus fungsi -OH, Si-OH, Si-
O-Si, Si-O, dan O-Si-O. Gugus fungsi Si-O-Si muncul pada ketiga sampel
menunjukkan karakteristik slika. Hasil analisis SEM dari ketiga sampel
menunjukkan struktur permukaan dan bentuk yang menggumpa dan tidak
beraturan. Sedangkan hasil EDX diperoleh unsur yang terbentuk adalah Si dan O
pada ketiga sampel.

Kata kunci: Sekam padi, silika, pengendapan, kalsinasi, XRF, DTA-TGA, XRD,
FTIR, dan SEM-EDX.



ABSTRACT

SYNTHESISAND CHARACTERIZATION OF SILICA FROM RICE
HUSK BY PRECIPITATION METHOD

By

An’nisa Irnanda Abidin

This research was conducted to get silica from rice husk as raw materia by
precipitation method. Leaching process were used in this study to raw material
preparation. Samples were leached and then synthesized by precipitation method.
This samples calcined at temperature 700 °C for 5 hour and characterized.
Analysis XRF shown the highest silica of 96,824 % in samples synthsized by
precipitation method. The results of DTA showed the presence of endothermic
peaks at temperatures 73 °C, 393 °C, 470 °C and 883 °C for evaporation of water,
carbon combustion and other volatile materials and transformation tridymite
phase, respectively. While the TGA results show total mass shrinkage up to 19,23
% from initial mass. Analysis XRD for three samples results a strong broad peak
at 26 = 21,77°, 23,26°, dan 23,28° assosiated with amorphous silica, respectively.
Analysis FTIR shown that three samples have functional groups -OH, Si-OH, Si-
O-Si, Si-O, and O-Si-O. The Si-O-Si function group appeared in three samples
showing the characteristics of silica. The results of SEM analysis of the three
samples showed a surface structure and a agglomerate and irregular shape. While
the EDX results obtained elements formed are Si and O on al three samples.

Keywords: Rice husk, silica, precipitation, calcination, XRF, DTA-TGA, XRD,
FTIR, and SEM-EDX.
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. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Padi sebagai bahan makanan pokok di Indonesia, kebutuhannya meningkat
dari tahun ke tahun dan limbah yang dihasilkanpun meningkat (Ginanjar et al.,
2014). Produksi padi di Provinsi Lampung menurut Badan Pusat Statistik (2018)
tahun 2018 sebanyak 1,9 juta ton. Padi yang dihasilkan dari proses penggilingan,
biasanya diperoleh sekam 20-30 %, dedak 8-12 %, dan beras giling 50-63,5 %
dari bobot awal gabah (Sipahutar, 2010), sehingga sekam padi yang dihasilkan
pada tahun 2018 sekitar 540-380 ribu ton. Sekam padi yang cukup banyak ini,
umumnya hanya dijadikan limbah namun beberapa kandungannya dapat

dimanfaatkan salah satunya adalah silika.

Menurut Mittal (1997), sekam padi merupakan salah satu sumber penghasil
silika terbesar setelah dilakukan pembakaran sempurna. Sekam padi terdiri dari
lignin, selulosa, logam, dan silika (Della et al., 2002; Haq et al., 2014). Selulosa
dan lignin adalah komponen organik utama lebih dari 75 % berat kering total
sekam dan sisanya air, protein, dan sebagainya (Mahmud et al., 2016).
Kandungan anorganik dalam sekam padi sekitar 20 % berat dari sekam padi
kering dengan silika 17-20 % dan sisanya adalah Kalium Oksida (K20), Kalsium
Oksida (Ca0O), Magnesium Oksida (MgO), Aluminium Oksida (Al.Os), dan

Fosfor Pentoksida (P.Os). Oleh karena itu, sekam padi berpotensi menjadi bahan



yang dapat dimanfaatkan dalam berbagai bidang.

Kehadiran silika dalam sekam padi telah dikenal sgjak 1938 (Martin, 1938).
Silika secara aami ditemukan berukuran nanopartikel dalam sekam padi,
sehingga memberikan sumber alternatif yang menjanjikan dari nanopartikel silika
amorf karena silika yang diperoleh dari tanaman pada dasarnya amorf dan lebih
reaktif dibandingkan dengan silika kristalin (Mahmud et al., 2016). Aksesibilitas,
biaya murah, dan ramah lingkungan membuat silika berbasis sumber daya alam
sangat bermanfaat di bidang sains, biomedis dan material. Nanopartikel silikajuga
digunakan dalam berbagai bidang seperti keramik, adsorben, sebagai katalis
(Hessien et al., 2009), dan sumber untuk preparasi bahan lanjutan (Chandrasekhar
et al., 2003; Chandrasekhar et al., 2005). Karena kelebihannya yang aplikatif dan
mudah didapatkan, beberapa peneliti berupaya untuk menghasilkan silika dengan

berbagai metode.

Beberapa upaya sintesis silika dari sekam padi oleh para peneliti dengan
beberapa metode, diantaranya pembakaran (Rozainee et al., 2008; Della et al.,
2002), sol-gel (Suka et al., 2008; Le et al., 2013), leaching asam (Umeda dan
Kondoh, 2010; Kalapathy et al., 2002; Liou dan Wu, 2009; Rahman et al., 1997,
Y acin dan Sevinc, 2001), pengendapan (precipitation) (Y uvakkumar et al., 2012;
Monshizadeh et al., 2014; Hag et al., 2014). Dari beberapa metode di atas, metode
leaching dan pengendapan memiliki kelebihan yaitu silika yang dihasilkan Iebih
tinggi dibandingkan dengan silika yang disintesis dengan metode lain, metode
leaching dan pengendapan merupakan metode yang sederhana dan ekonomis

untuk pemurnian silika dari sekam padi (Haqg et al., 2014).



Penelitian mengenal sintesis silika dengan metode leaching pernah dilakukan
oleh Umeda dan Kondoh (2010), dengan bahan dasar sekam padi berasal dari
Niigata (Jepang) menghasilkan kondisi optimum yaitu dengan menggunakan
konsentrasi asam sitrat 5 %, suhu larutan ketika leaching 80 °C dengan
pengadukan selama 2 jam menghasilkan kemurnian silika yang tinggi. Dalam
penggunaan kondisi optimum tersebut, kemurnian silika amorf dari sekam padi
yang dihasilkan sebesar 99,5-99,77 %. Selain itu, metode lainnya adalah metode
pengendapan pernah dilakukan oleh Yuvakkumar et al. (2012), hasilnya
menunjukkan bahwa kemurnian tertinggi silika dari abu sekam padi (99,9 %)
diperoleh pada perlakuan NaOH 2,5 N dan serbuk silika murni yang diperoleh
menunjukkan ukuran partikel rata-rata 25 nm dengan luas permukaan 274 m?/g
serta rata-rata diameter pori-pori 1,46 nm. Kemurnian yang tinggi ini dihasilkan
dengan memperhatikan beberapa faktor, seperti kualitas bahan dasar, geografi,

preparasi sampel, dan peralatan yang digunakan (Ramadhansyah et al., 2012).

Berdasarkan penjelasan di atas maka mendorong penulis untuk melakukan
penelitian dengan mensintesis serta mengkarakterisasi silika sekam padi dengan
metode pengendapan. Penelitian akan menganalisa X-Ray Fluorescence (XRF)
untuk mengetahui komposis unsur, Differential  Thermal Analysis
Thermogravimetric Analysis (DTA-TGA) untuk mengetahui sifat termal, X-Ray
Diffraction (XRD) untuk mengetahui struktur kristal, Fourier Transform Infra-
Red (FTIR) untuk mengetahui gugus fungsional, dan Scanning Electron
Microscopy-Energy Dispersive  X-Ray (SEM-EDX) untuk mengetahui

mikrostruktur.



B. Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang yang telah dipaparkan, rumusan masalah pada

penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Bagaimana komposisi unsur pada silika berbahan dasar sekam padi yang
disintesis dengan menggunakan metode pengendapan?

2. Bagamana sifat termal silika berbahan dasar sekam padi yang disintesis
dengan menggunakan metode pengendapan?

3. Bagaimana fase yang terbentuk pada silika berbahan dasar sekam padi yang
disintesis dengan menggunakan metode pengendapan?

4. Bagaimana gugus fungsi yang terbentuk dari silika berbahan dasar sekam
padi yang disintesis dengan menggunakan metode pengendapan?

5. Bagaimana karakterisasi morfologi silika berbahan dasar sekam padi yang

disintesis dengan menggunakan metode pengendapan?

C. Tujuan Pendlitian

Tujuan dilakukanya penelitian ini adalah untuk :

1. Mengetahui komposisi unsur pada silika berbahan dasar sekam padi yang
disintesis dengan menggunakan metode pengendapan.

2. Mengetahui sifat termal silika berbahan dasar sekam padi yang disintesis
dengan menggunakan metode pengendapan.

3. Mengetahui fase yang terbentuk pada silika berbahan dasar sekam padi yang
disintesis dengan menggunakan metode pengendapan.

4. Mengetahui gugus fungs yang terbentuk dari silika berbahan dasar sekam

padi yang disintesis dengan menggunakan metode pengendapan.



Mengetahui karakterisasi morfologi silika berbahan dasar sekam padi yang

disintesis dengan menggunakan metode pengendapan.

Batasan Masalah

Batasan masal ah pada penelitian ini sebagai berikut:

Sintesis silika sekam padi dilakukan dengan menggunakan metode
pengendapan pada suhu kalsinasi 700 °C.

Bahan yang digunakan sekam padi sebagai sumber silika.

Karakterisasi sampel dilakukan dengan menggunakan XRF, DTA-TG, XRD,

FTIR, dan SEM-EDX.

Manfaat Pendlitian

Manfaat dari penelitian ini sebagai berikut:

Dapat mensintesis dan mengetahui komposisi unsur, sifat termal, fase yang
terbentuk, gugus fungsi, dan struktur morfologi pada pembuatan silika
berbahan dasar sekam padi.

Menjadi bahan acuan bagi penelitian berikutnya yang ingin meneruskan
pembuatan silika berbahan dasar sekam padi.

Hasil penelitian ini dapat digunakan sebagai alternatif dalam pemilihan

metode dalam pembuatan silika berbahan dasar sekam padi.



1. TINJAUAN PUSTAKA

Teori yang dibahas dalam tinjauan pustaka ini terdiri dari beberapa konsep
dasar menjelaskan tentang beberapa teori yang mendukung topik penelitian.
Pembahasan dimulai dengan penjelasan mengenai sekam padi, silika (SO,),

struktur kristal dan amorf, metode sintesis silika, dan karakterisasi material.

A. Sekam Padi

Sekam padi adalah bahan limbah pertanian yang banyak tersedia di negara-
negara penghasil beras, salah satunya Indonesia. Produks padi di Provins
Lampung menurut Badan Pusat Statistik (2018) tahun 2018 sebanyak 1,9 juta ton
dan sekam padi yang diperoleh berkisar 16-25 % dari padi (Della et al., 2002;
Giddel dan Jivan, 2007; Soltani et al., 2015). Sebagian besar sekam padi memiliki
bahan berserat dengan kandungan silika yang tinggi. Kandungan sekam padi
adalah hemiselulosa 24,3 %, selulosa 34,4 %, lignin 19,2 %, abu 18,85 %, dan
unsur lainnya 3,25 %. Sekam padi mengandung 17-25 % silika (Patel et al., 1987;
Conradt et al., 1992; Real et al., 1996). Sekam padi juga memiliki nilai kalori
sebesar 15217,2 KJKg, sehingga dapat dijadikan bahan bakar yang lebih murah
daripada batubara karena efisiensinya sama dengan batubara (Yadav dan Singh,

2011).



Umumnya, sekam padi belum dimanfaatkan secara efisien sehingga tidak
memiliki nilai komersial (Real et al., 1996). Sifat fisik dan kimia yang unik dari
sekam padi, seperti kandungan abu dan silika yang tinggi, dapat digunakan secara
efektif dalam proses industri dan rumah tangga. Beberapa penelitian menunjukkan
bahwa sekam padi dapat digunakan sebagai bahan bakar (Ugheoke et al., 2006;
Shwetha et al., 2014). Sekam padi biasanya berakhir dengan dibakar di ruang
terbuka, sehingga menyebabkan pencemaran lingkungan dan masalah
pembuangan. Upaya menghemat kebutuhan energi dan sumber daya telah
dilakukan dengan membakar sekam dalam kondisi yang sesuai dan memanfaatkan
abu yang dihasilkan sebagai bahan bangunan (Barkakati et al., 1994) dan
komposit (Siqueira et al., 2009). Selain itu, sekam padi dapat dimanfaatkan
sebagal pupuk organik untuk meningkatkan produktivitas dan efisiens

penggunaan air di ladang (Badar dan Qureshi, 2014).

B. Silika(Si0,)

Silika adalah salah satu senyawa kimia organik yang memiliki nilai fungsi.
Serbuk nanosilika banyak digunakan diberbagai bidang (Wang et al., 2000; Li et
al., 2006; Manivannan dan Ramanathan, 2009; Zhang et al., 2009; Zhang dan
Zhao, 2010). Silika mempunyai kelebihan dibanding bahan lain karena secara
kimia bersifat tidak mudah bereaksi dan tidak larut dalam air. Selain itu,
menunjukkan kekuatan mekanik dan stabilitas terma yang tinggi (Bhatia dan
Brinker, 2000). Struktur atom silika dapat berbentuk kristal dan amorf (Todkar et

al., 2016). Tabel 2.1 menunjukkan karakteristik silika yang lebih rinci.



Tabel 2.1. Karakteristik silika (Surdia dan Saito, 1999).

No. NamaMinera Silikon Dioksida (Silika)
1 Rumus mol ekul SO,
2 Keadaan fisik Padat
3 Warna Putih
4. Berat jenis 2,6 g/lem®
5 Titik cair 1610°C
6 Titik didih 2230°C

C. Struktur Kristal dan Amorf
1. Kristal

Krista merupakan komposis dari atom-atom pada suatu zat padat yang
memiliki susunan teratur. Susunan khas atom-atom dalam kristal disebut struktur
kristal. Struktur kristal terbentuk dari gabungan seél satuan yang merupakan
sekumpulan atom yang tersusun secara khusus dan tigp atom berada pada
kedudukan tertentu dalam ruang serta mempunyai jarak dan arah sudut yang tetap
terhadap atom secara tiga dimensi dalam suatu kisi kristal. Kedudukan atom-atom

di dalam ruang dinyatakan oleh kis (Istiyono, 2000).

Gambar 2.1 menunjukkan struktur kristal silika dengan ikatan atom-atom Si
(Silikon) berwarna merah dan O (Oksigen) berwarna biru. Struktur kristal SiO;
yang memiliki sistem kristal tetragonal dengan tipe pola I, memiliki nama space
grup | -4, bernomor space group 88, volume sel satuan = 357,388795 A3, serta
parameter kis a=b = 8,6557 A, c = 4,7702 A, a = B = y = 90" (Boisen et al.,

1994).



Y

Gambar 2.1. Struktur kristal silika yang digambar dengan
program VESTA (Mommadan Izumi, 2011).

2. Amorf

Amorf merupakan suatu zat padat yang memiliki susunan atom-atom atau
molekul-molekul yang acak dan tidak teratur. Partikel-partikel dari zat amorf
tersebut tidak mempunya bentuk tertentu. Gambar 2.2 menunjukkan perbedaan

dari susunan atom kristal dan amorf.

(a) (bh)
Gambar 2.2. Susunan atom (@) kristal (b) amorf (Smallman
dan Bishop, 2000).

D. Metode Sintesis Silika

Beberapa metode telah dilakukan peneliti untuk menghasilkan silika. Serbuk
silika umumnya disintesis dengan menggunakan metode pembakaran (Dellaet al.,
2002; Patel et al., 1987; Ibrahim et al., 1980), sol-gel ((Le et al., 2013; Sukaet al.,

2008), leaching (Umeda dan Kondoh, 2010; Kalapathy et al., 2002; Matori et al.,
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2009; Rosdlia et al., 2016), dan pengendapan (Yuvakkumar et al., 2012;

Monshizadeh et al., 2014; Haq et al., 2014).
1. Metode Pembakaran

Beberapa hasil penelitian untuk menghasilkan silika dengan menggunakan
metode pembakaran telah dilakukan (Della et al., 2002; Patel et al., 1987; Ibrahim
et al., 1980). Penelitian yang dilakukan oleh Della et al. (2002) menghasilkan
kandungan silika sebesar 95 % yang diperoleh setelah pembakaran pada suhu 700
°C sdlama 6 jam. Pendlitian lainnya dilakukan oleh Patel et al. (1987) dengan
pembakaran pada suhu di bawah 700 °C disarankan untuk menghindari

transformasi dari silika amorf menjadi kristalin.

Ibrahim et al. (1980) telah menyimpulkan bahwa pencucian awa sekam padi
dengan larutan asam, kemudian dipanaskan dengan suhu mulai dari 500 hingga
1400 °C untuk berbagai interval waktu, terbukti efektif dalam menghilangkan
sebagian besar bahan pengotor logam dan menghasilkan abu silika berwarna putih
sepenuhnya dengan luas permukaan spesifik yang tinggi. Pembakaran sekam padi
di udara selalu mengarah pada pembentukan silika abu, yang bervarias dari abu-
abu ke hitam tergantung pada bahan pengotor anorganik dan jumlah karbon yang
tidak terbakar (Krishnarao et al., 2001). Namun, metode pembakaran ini jikatidak
diserta dengan perlakuan yang tepat akan menghasilkan abu yang sudah
mengalami transformasi menjadi silika kristalin. Hal ini disebabkan oleh
keberadaan senyawa-senyawa pengotor anorganik seperti senyawa mineral yang

mengandung kalium (K) dan natrium (Na) yang dapat menurunkan titik leleh
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silika sehingga dapat mempercepat perubahan fase amorf menjadi kristalin

(Umeda dan Kondoh, 2010).

2. Metode Sol-gel

Metode sol-gel merupakan proses pencampuran secara kimia seperti bahan
anorganik dalam sintesis keramik dan gelas yang dapat dilakukan pada temperatur
rendah (Sembiring dan Simanjuntak, 2015). Beberapa penelitian telah dilakukan
untuk mendapatkan silika dengan metode sol-gel (Le et al., 2013; Suka et al.,
2008). Pendlitian yang dilakukan oleh Le et al. (2013) menyimpulkan bahwa
serbuk silika diperoleh dengan metode sol-gel. Abu sekam padi disintesis
menggunakan sekam padi yang diperlakukan secara termal pada kondisi optimal
suhu 600 °C selama 4 jam. Setelah itu, diekstraksi menggunakan larutan natrium
hidroksida (NaOH) untuk menghasilkan larutan natrium silikat (N&SiO3) dan
menambahkan H,SO hingga pH menjadi 4. Hasll silika yang diperoleh adalah

amorf dan sampel berukuran nano dengan ukuran rata-rata 3 nm.

Penelitian lain dilakukan oleh Suka et al. (2008) dengan menggunakan
metode sol-gel, silika diperolen dengan melibatkan ekstraksi sekam padi
menggunakan larutan KOH dan gel silika menggunakan larutan HCI. Hasil silika
tertinggi diperoleh dari kondisi optimum yaitu dengan ekstraksi menggunakan
larutan KOH 5 % dengan waktu ekstraksi 60 menit, dan pH gel 7. Metode sol-gel
memiliki kelebihan yaitu tidak memerlukan temperatur tinggi, sedangkan
kelemahan metode ini adalah kondisi pH harus terkontrol dengan teliti (Sriyanti et

al., 2005).
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3. Metode Leaching

Leaching adalah ekstraksi bahan tertentu untuk menghilangkan kotoran
material dengan melarutkannya (Matori et al., 2009). Senyawa-senyawa pengotor
anorganik dapat dihilangkan dari sekam padi melaui proses leaching
menggunakan larutan asam untuk mendapatkan silika dengan kemurnian yang
tinggi sebelum proses pembakaran. Para peneliti telah melakukan proses leaching
sebelum melakukan proses termal dengan menggunakan HCI, H,SO4, HNO3
(Matori et al., 2009), asam sitrat (Umeda dan Kondoh, 2010), dan asam oksalat

(Kalapathy et al., 2002).

Beberapa penelitian telah dilakukan untuk mendapatkan sgfumlah besar silika
dari sekam padi menggunakan metode leaching. Misalnya, Umeda dan Kondoh
(2010) mensintesis silika sekam padi dengan media asam sitrat. Dalam metode
ini, kondisi optimum untuk mendapatkan kemurnian silika yang tinggi digunakan
konsentrasi asam sitrat 5 %. Sekam padi yang telah dipreparasi, diaduk dan
dipanaskan dengan larutan asam sitrat dengan suhu 80 °C selama 2 jam.
Kesmpulan yang diperoleh bahwa komposisi unsur dari silika tergantung pada
konsentrasi asam, suhu dan waktu pengadukan. Silika yang dihasilkan dari

metode ini yaitu 99,5-99,77 %.

Penelitian lain pernah dilakukan oleh Rosalia et al. (2016) untuk memperoleh
silika dengan menggunakan metode leaching dengan asam sitrat (CsHgO7) yang
dikalsinasi pada suhu 800 °C, 900 °C, dan 1000 °C. Hasilnya menunjukkan
diperoleh silika bentuk amorf ketika dilakukan kalsinasi pada suhu 800 °C dan

fase tridimit pada suhu 900 °C dan 1000 °C. Hasil SEM menunjukkan semakin
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tinggi suhu kalsinasi, luas permukaan dan ukuran pori semakin merapat yang
disebabkan terjadinya pengerutan partikel silika yang dikalsinas pada suhu

pembakaran yang tinggi.

4. Metode Pengendapan (Precipitation)

Dalam pendlitian (Yuvakkumar et al., 2012), telah dilakukan upaya untuk
menghasilkan serbuk nanosilika ukuran partikel yang kecil dan sangat murni
dengan luas permukaan yang tinggi dari produk samping pertanian, seperti sekam
padi, dengan menggunakan ekstraksi basa yang mudah digunakan dan sederhana,
diikuti oleh metode pengendapan asam. Metode ini sederhana, hemat biaya, dapat
diandalkan, dan dapat direproduksi. Sebagian besar metode konvensional lainnya
lebih maha dan membutuhkan input energi yang tinggi. Untuk mengatasi hal ini
dan untuk menghasilkan kemurnian yang tinggi, metode pengendapan dapat
diimplementasikan dan cocok untuk memproduks bubuk nanosilika kemurnian

tinggi dari sekam padi.

Pembuatan serbuk nanosilika murni dimungkinkan karena penerapan yang
ketat parameter pemurnian saat sintesis dilakukan: pertama, membilas kulit sekam
secara menyeluruh dengan air suling dapat menghilangkan debu dan kotoran
lainnya; kedua, perlakuan panas yang cukup (700 °C) dapat menghilangkan lebih
banyak kontaminasi senyawa anorganik melalui dekomposisi; ketiga, mencuci
abu sekam padi sebelum ekstraksi basa dapat menghindari kotoran karbon dari
pembakaran sebelumnya; keempat, melepaskan abu sekam padi dengan larutan
HCI 6 N menghilangkan kotoran logam; kelima, pencucian abu sekam padi
berulang dengan air suling hangat sampai filtrat bebas dari kotoran asam; terakhir,

memurnikan abu sekam padi dengan ekstraksi basa (NaOH 2,5 N) dan membilas
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serbuk silika dengan air panas menghilangkan karbonat atau hidroksida dari
logam akali, seperti natrium. Silika yang diperoleh melalui metode ini bersifat

amorf dan memiliki kemurnian 99,9 % (Y uvakkumar et al., 2012).

E. Karakterisas Material
1. X-Ray Fluorenscence (XRF)

Andisa menggunakan XRF dilakukan berdasarkan identifikasi dan
pencacahan sinar-X. Interaksi atom dengan cahaya dapat menyebabkan berbagai
fenomena yang dipengaruhi oleh kuatnya intensitas cahaya yang berinteraksi
dengan atom tersebut. Ketika material berinteraksi dengan cahaya yang memiliki
energi tinggi (sinar-X), maka dapat menyebabkan terpentalnya elektron yang
berada pada tingkat energi paling rendah pada suatu atom. Akibatnya atom berada
pada keadaan yang tidak stabil sehingga elektron yang berada pada tingkat (kulit
valensi) yang lebih tinggi akan mengisi posisi kosong yang ditinggalkan oleh
elektron yang terpental tadi. Proses pengisian posisi elektron pada kulit valensi
yang lebih rendah dinamakan eksitasi. Proses eksitasi ini akan disertai dengan
pemancaran cahaya dengan energi yang lebih kecil daripada energi yang
menyebabkan tereksitasinya elektron. Energi yang dipancarkan ini dinamakan
radias flouresensi. Radiasi flouresensi ini memiliki energi yang khas tergantung
dari elektron yang tereksitasi pada atom penyusun sebuah material. Karakteristik
dari radias flouresensi pada setiap unsur ini memungkinkan dapat dilakukannya
analisa kualitatif untuk mengidentifikasi unsur-unsur yang berbeda. Sementaraitu,

analisa kuantitatif untuk menentukan konsentrasi dari unsur yang dianalisis dapat
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ditentukan berdasarkan intensitas dari radias fluoresensi yang dipancarkan

(Setiabudi & al., 2012).

Secara umum, XRF mengukur panjang gelombang komponen material secara
individu dari emisi flourosensi yang dihasilkan sampel saat diradiasi dengan sinar-
X. Metode XRF secara luas digunakan untuk menentukan komposisi unsur suatu
material. Berdasarkan karakteristik sinar yang dipancarkan, elemen kimia dapat
diidentifikasi dengan menggunakan WDXRF (Wavelength Dispersive XRF) dan
EDXRF (Energy Dispersive XRF) (Fatimah, 2018). WDXRF didapat dari difraksi
dengan menggunakan analyzer yang berupa kristal. Kisi kristal yang spesifik
memilih panjang gelombang yang sesuai dengan Hukum Bragg. Sedangkan
EDXRF bekerja tanpa menggunakan kristal, namun menggunakan detektor yang
mampu mengisolasi energi yang berbeda. Setiap transis elektron yang terjadi
pada setiap atom unsur, memiliki nilai panjang gelombang tertentu yang telah
diketahui besarannya. Oleh karena itu, dengan diketahuinya panjang gelombang
apa sgja yang terdapat pada berkas cahaya yang dipancarkan dari sampel, maka

dapat diidentifikas unsur apa sgja yang terdapat pada sampel tersebut.

Gambar 2.3 menunjukkan bagian-bagian yang terdapat pada instrumen XRF
secara lengkap (Setiabudi et al., 2012). Bagian-bagian dari instrumen XRF
memiliki fungsinya masing-masing, yaitu :

1. Tabung sinar-X (X-ray Tube) merupakan sumber sinar-X yang digunakan
sebagal berkas cahaya untuk mengeksitasikan elektron pada sampel. Pada
tabung sinar-X ini terdapat bagian filamen sebagai sumber elektron dan plat

logam sebagai target untuk menghasilkan sinar-X.
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2. Filter berfungs sebagai penyaring berkas sinar yang dipancarkan dari tabung
sinar-X untuk memisahkan komponen yang tidak diinginkan yang dapat
mengganggu sinya yang dihasilkan untuk dianalisa. Alumunium foil (Al) dan
tembaga (Cu) biasanya digunakan sebagal material padafilter.

3. Kolimator berfungs untuk memperjelas resolusi berkas sinar-X yang
dipancarkan dari sampel yang terkena radiasi sehingga mempertgjam berkas
sinar untuk dianalisa

4. Analyzer crystal berfungs untuk mengubah berkas cahaya polikromatik yang
dipancarkan dari sampel menjadi monokromatik dengan panjang gelombang
berbeda sehingga dapat dilakukan analisa kualitatif.

sampel-..‘* )
Penyaring Q ]

: —
sinar

kolimator

Kristal

Tabung

Sinar X
(target)
nghitung
sintilasi

Gambar 2.3. Instrumen XRF (Setiabudi et al., 2012).
2. Differential Thermal Analysis-Thermogravimetric Analysis (DTA-TGA)

Teknik analisis termal yang biasa digunakan adalah TGA dan DTA. Teknik
andlisis terma TGA secara otomatis merekam perubahan berat sampel sebagal
fungs dari suhu maupun waktu dibawah kondisi terkendali (Hammer, 2013).
Analisis TGA juga berguna untuk dehidrasi, dekomposisi, adsorpsi, dan proses
oksidasi (Shriver dan Atkins, 2006). Sedangkan teknik analisis DTA mengukur
dan membandingkan perbedaan suhu (AT) antara sampel dengan material

referensi sebagai fungsi dari suhu (Hammer, 2013). Teknik analisis DTA ini yang
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paling banyak digunakan. Material yang digunakan sebagai referensi ideal adalah
sebuah substansi dengan massa yang sama sebagali sampel. Pada DTA, biasanya
digunakan bubuk alumina (Al,O3) dan magnesium oksida (MgO) sebagai material

referensi untuk analisis komponen organik (Shriver dan Atkins, 2006).

Gambar 2.4 menunjukkan komponen peralatan utama dari DTA vyaitu:
pemegang sampel yang dilengkapi dengan termokopel, wadah sampel, furnace,
program temperatur dan sistem perekam. Pada setiap pemegang sampel yaitu
sampel uji dan sampel pembanding terdiri dari sebuah termokopel untuk
menjamin sebuah distribus panas yang rata Termokopel ini tidak dapat
ditempatkan secara langsung dengan sampel, ha ini digunakan untuk

menghindari terjadinya kontaminas dan degradasi (Bhadesia, 2002).

Gambar 2.4. Penampang DTA-TGA (Anthony, 2001).

Untuk memperoleh data, sampel (berdiameter 2 mm, kapasitas massa
0,1-10 mg) dimasukkan sebuah termokopel sangat tipis, begitu juga selanjutnya,
hal yang sama juga dilakukan pada tabung atau wadah yang beris sampel
referensi. Untuk pemanasan atau pendinginan sampel dilakukan dengan lgju
seragam. Untuk memperoleh hasil data yang baik, maka sampel harus halus yaitu

dengan ukuran 100 mesh (Khopkar, 1990). Sedangkan hasil pengukuran fungsi T
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merupakan suatu petunjuk perolehan ataupun kehilangan energi dari sampel yang
diuji. Bila dalam pengamatan ternyata suhu bahan acuan lebih tinggi daripada
suhu sampel maka diperoleh T negatif atau terjadi perubahan endotermik dan
sebaliknya jika suhu bahan acuan lebih rendah daripada suhu sampel maka
diperoleh T positif atau terjadi perubahan eksotermik. Bila suhu sampel dengan
suhu acuan sama berarti tidak terjadi perubahan, dalam ha ini hanya

ditunjukkan berupa garis lurus (baseline) (Robert, 1994).

3. X-Ray Diffraction (XRD)

XRD merupakan metode analisis yang digunakan untuk mengidentifikasi
susunan atom dalam suatu bahan dengan memanfaatkan gelombang
elektromagnetik dari sinar-X dan struktur kisi sebagai parameternya. Difraksi
sinar—X pertama kali dieksperimenkan pada tahun 1912 oleh Friedsish, Knipying,
dan Von Laue. Teknik ini memiliki kelemahan yaitu membutuhkan waktu yang
cukup lama dan kurang praktis karena umumnya mesin bergerak secara bertahap
melakukan pengukuran mulai dari sudut hamburan kecil sampa sudut besar.
Percobaan dilakukan kembali oleh dua fisiskawan Inggris, W. H. Bragg (1862-
1942) dan putranya W. L. Bragg (1890-1971). Mereka berhasil menganalisis
percobaan Laue dan mampu menampilkan kondisi yang diperlukan untuk difraksi
dalam bentuk matematika jauh lebih sederhana. Percobaan dilakukan dengan
cara menembakkan sinar-X pada sampel padatan kristalin, kemudian sinar
tersebut akan terdifraksi. Detektor bergerak dengan kecepatan sudut yang
konstan untuk mendeteks berkas sinar-X yang didifraksi oleh sampel. Sampel
serbuk memiliki bidang-bidang kisi yang tersusun secara acak dengan berbagai

kemungkinan orientasi, begitu pula partikel-partikel kristal yang terdapat di
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dalamnya. Setiap kumpulan bidang kisi tersebut memiliki beberapa sudut orientasi
tertentu, sehingga memenuhi Hukum Bragg dengan persamaan berikut (Cullity,
1956).
A=2dsing D)
dengan:
A : Panjang gelombang sinar-X
d : Jarak antar bidang kristal

0 : Sudut difraksi

Alat difraks ini memiliki tiga komponen utama, yakni sumber sinar-X,
material uji dan detektor sinar-X. Komponen pertama, yaitu sumber sinar-X
terdapat dalam tabung sinar-X dimana di dalamnya akan terjadi percepatan
elektron akibat tegangan tinggi yang diberikan sehingga terjadi tumbukan antara
elektron dengan logam target (seperti Cu, Cr, Fe, Co, Mo, Ag, dan lain-lain)
sehingga menghasilkan sinar-X dengan panjang gelombang 0,1-1 x 10° m.
Sedangkan untuk komponen kedua, yaitu material yang akan diujikan dalam
bentuk padatan halus (serbuk) dengan berat yang biasa digunakan yaitu 1 mg.
Komponen ketiga, yaitu detektor sinar-X sebagai pendeteksi sudut sinar-X yang

direfleksikan pada material uji (Setiabudi et al., 2012).

Gambar 2.5 menunjukkan skema difraktometer. Prinsip dasar alat ini,
sebelum sinar-X sampai ke detektor, sinar-X yang memiliki panjang gelombang
A dengan intensitas | mengalami refleksi dan menghasilkan sudut difraksi 26.
Jalannya sinar-X diawali dari sumber sinar-X yang akan melewati celah soller

dan masuk ke celah penyebar. Sinar-X yang melewati celah penyebar akan
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mengenai material yang akan diuji dan mengalami difraksi menuju celah anti

penyebar, lalu masuk ke celah penerima, celah soller dan sampai ke detektor.

Sumber Sinar-X

Celah |
Celah Soller PERSERR. Cotan 5“‘*5'

Monokhromator

Celah anti e

Spesmen i j . menyebar

Gambar 2.5. Difraktometer (Warren, 1969).

4. Fourier Transform Infra-Red (FTIR)

Salah satu hasil kemajuan instrumentasi inframerah (IR) adalah pemrosesan
data seperti FTIR. FTIR dapat menganalisis kualitatif suatu senyawa organik
karena spektrum setigp zat organik memiliki karakteristik. Setiap kelompok
fungsiona menyerap sinar inframerah pada frekuens tertentu. FTIR
menggunakan prinsip spektroskopi inframerah, dimana radiasi yang mengandung
semua frekuensi di wilayah inframerah dilewatkan melalui sampel. Frekuens
yang diserap, muncul sebagai penurunan sinyal pada detektor. Informasi ini
ditampilkan sebagai spektrum radiasi dalam bentuk % transmisi dan bilangan

gelombang.

FTIR terdiri dari 5 bagian utamayaitu:
1. Sumber sinar, terbuat dari filamen Nerst atau globar yang dipanaskan

menggunakan listrik hingga temperatur 1000-1800 °C.
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2. Beam gplitter, berupa material transparan dengan indeks relatif sehingga
menghasilkan 50 % radiasi yang akan direfleksikan dan 50 % radiasi yang
akan diteruskan.

3. Interferometer, merupakan bagian utama dari FTIR. Interferometer berfungsi
untuk membentuk interferogram yang akan diteruskan menuju detektor.

4. Daerah sampel, dimana berkas acuan dan sampel masuk ke dalam daerah
sampel dan masing-masing menembus sampel.

5. Detektor, yang merupakan piranti untuk mengukur energi pancaran yang
lewat akibat panas yang dihasilkan. Detektor yang sering digunakan pada

FTIR adalah termokopel dan balometer.

Cara kerja FTIR adalah radiasi inframerah yang dihasilkan dari pemanasan
suatu sumber radiasi (Nernst Glower, Globar, dan Kawat Nikhrom) dengan listrik
hingga suhu 1000-1800 °C. Berkas tersebut akan dipancarkan mengenai beam
splitter untuk diteruskan atau dipantulkan mengenai cermin dan dipantulkan
kembali hingga mengena sampel dan menembusnya menuju detektor. Detektor
akan menghasilkan sinya berupa interferogram yang terbentuk dari
interferometer. Komputer akan mengubah sinyal dari interferogram ke dalam

spektrum sinyal tunggal melalui transformasi fourier (Setiabudi et al., 2012).

spektrometer

1. sumber Analisis Sampel

—

2.interferometer|
i WT
&mpell- 7= = =’
i 1
o
2000
_.‘L bilgelombang
interfe
Sl spektrum

i ll5. FFT
omputer
4.detektor @

Gambar 2.6. Skema analisis FTIR (Griffiths, 1975).
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5. Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX)

SEM merupakan sebuah mikroskop yang menggunakan elektron sebagai
pengganti cahaya untuk melihat benda dengan resolus tinggi dan mengamatinya
secara langsung. SEM memiliki perbesaran 10 hingga 3.000.000 kali dan resolusi
sebesar 1 hingga 10 nm (Nurdina, 2016). Analisis SEM juga dapat digunakan
untuk mengetahui mikrostruktur (termasuk porositas dan bentuk retakan) pada

benda padat.

Prinsip kerja SEM yaitu dengan menggunakan berkas sinar elektron yang
dihasilkan dari filamen yang dipanaskan (senapan elektron) dan memerlukan
sebuah ruang vakum untuk preparasi sampel. Untuk preparasi sampel terdapat tiga
tahapan, antaralain (Gedde, 1995):

1. Menyiapkan pelet untuk pengujian dengan membersihkan kandungan air,
larutan, dan semua bahan yang dapat menguap apabila divakum.

2. Sampel dikeringkan pada suhu 60 °C minimal selama 1 jam.

3. Sampe non logam harus dilapisi dengan emas tipis dengan cara meletakkan
stub yang berisi sampel ke dalam DC sputtering. Sedangkan, sampel logam

dapat langsung dimasukkan dalam ruang sampel.

Setelah sampel selesal dipreparasi, sampel dimasukkan ke dalam ruang
sampel yang telah divakumkan sebelumnya dan diatur tegangan dan skaa
perbesarannya. Kemudian dilakukan penentuan fokus dan daerah yang akan
dilakukan pengujian. Setelah pengaturan, gelombang elektron yang dipancarkan
senapan elektron terkondensasi di lensa kondenser dan terfokus sebagai titik yang

jelas oleh lensa objektif. Berkas sinar elektron yang mengenai sampel
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menghasilkan elektron sekunder dan kemudian dikumpulkan oleh detektor
sekunder atau detektor hambur-balik. Detektor elektron sekunder atau Secondary
Electron (SE) menunjukkan gambar sampel yang jelas dan topografi terfokus
tetapi hanya bisa menampilkan bentuk permukaannya sgja. Sedangkan, detektor
elektron hambur-balik atau Back Scatter Electron (BSE) menunjukkan tiap unsur
dalam sampel. Setelah proses selesal, maka hasil gambar siagp untuk dicetak.

Skema alat mikroskop el ektron ditunjukkan pada Gambar 2.7.

Senapan
elekiron
Lensa
kondensor

Lensa
kondensor

Detektor
sinar-X |

| Detektor
- sekunder

Gambar 2.7. Skema mikroskop elektron (Amin, 2012).

Sebagian besar SEM dilengkapi dengan fitur EDX, namun tidak semua SEM
mempunyai fitur ini. EDX dihasilkan dari sinar karakteristik, yaitu dengan
menembakkan sinar-X pada posisi yang ingin kita ketahui komposisinya. Setelah
ditembakkan pada posisi yang diinginkan, maka akan muncul puncak-puncak
tertentu yang mewakili suatu unsur yang terkandung. EDX bisa digunakan untuk
menganalisis secara kuantitatif dari persentase masing-masing elemen (Vida et

al., 2004).



[11. METODE PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat

Penelitian dilakukan pada bulan September 2018 sampa Februari 2019.
Penelitian dilakukan di Laboratorium Fiska Material FMIPA Universitas
Lampung. Kasinas dilakukan di Laboratorium Material Teknik Mesin
Universitas Lampung. Karakterisasi DTA-TGA dan SEM-EDX dilakukan di UPT
Laboratorium dan Sentra Inovasi Teknologi Universitas Lampung. Karakterisasi
XRF dan XRD dilakukan di Laboratorium Universitas Negeri Padang.
Karakterisass FTIR dilakukan di Laboratorium Terpadu Universitas Islam

Indonesia

B. Alat dan Bahan

1. Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini diantaranya neraca analitik, beaker
glass, termometer, saringan, baskom, kompor, blender, magnetic stirrer, kertas
saring, pH meter (lakmus), pipet tetes, cawan, gelas ukur 50 mL, labu ukur 100
mL, erlenmeyer, corong, penjepit, spatula kaca, botol sampel, mortar dan pastle,
oven, alumunium foil, furnace, dan alat-alat karakterisasi seperti XRF
PANalytical Epsilon 3, DTA-TGA EXSTAR 7300, XRD X’PERT POWDER

PANalytical, SEM-EDX ZeissEVO MA10, dan FTIR Nicolet Avatar.
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2. Bahan
Bahan yang digunakan pada penelitian ini diantaranya sekam padi, aquades,

asam sitrat, HCI, NaOH, dan H>SO,.

C. Metode Pendlitian

Metode penelitian dalam penelitian ini terdiri dari empat tahap yaitu preparasi
sekam padi, preparasi abu sekam padi, sintesis silika dari abu sekam, dan

karakterisas sampel yang akan dijelaskan masing-masing seperti di bawah ini.
1. Preparas Sekam Padi

Sekam padi dipreparasi dengan tahapan seperti di bawah ini.

1. Menimbang 100 gram sekam padii.

2. Mencuci sekam padi dengan air hingga bersih untuk menghilangkan kotoran
yang menempel pada sekam padi.

3. Merendam sekam padi selama 1 jam.

4. Membuang sekam padi yang mengapung di permukaan.

5. Sekam padi yang tenggelam diambil dan direndam dengan menggunakan air
panas selama 15 menit untuk membersihkan kotoran yang masih tersisa.

6. Meniriskan sekam padi dan dikeringkan di bawah sinar matahari selama 2-3
hari hingga kering merata.

7. Mengeringkan sekam padi dalam oven pada suhu 100 °C selama 2 jam.

8. Sekam padi yang sudah kering, dihaluskan menggunakan blender selama 10

menit dan diayak.
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2. Preparasi Abu Sekam Padi menggunakan Metode Leaching dengan Asam

Sitrat (CGH 807)

Sebelum melakukan sintesis silika dari sekam padi, terlebih dahulu dilakukan

preparasi abu sekam padi dengan langkah-langkah sebagai berikut:

1.

Menimbang asam sitrat sebanyak 25,25 gram dan sekam padi sebanyak 30
gram.

Melarutkan asam sitrat dengan menambahkan aquades hingga 500 mL dalam
beaker glass.

Memasukkan sekam padi ke dalam larutan asam sitrat dan meletakkannya di
atas magnetic stirrer.

Mengatur suhu larutan pada 80 °C dan diaduk konstan selama 2 jam.
Menyaring sekam padi dengan menggunakan kertas saring dan dicuci 5 kali
dengan aquades masing-masing 300 mL selama 15 menit dengan pengadukan
konstan pada suhu ruang untuk menghilangkan kandungan asam sitrat pada
sekam padi.

Menyaring sekam padi hasil cucian menggunakan kertas saring dan

dikeringkan dalam oven pada suhu 120 °C selama 3 jam.

. Sekam padi dibakar dalam furnace pada suhu 700 °C selama 5 jam dengan laju

pembakaran 5 °C/menit. Abu sekam padi hasil proses leaching ini
dikarakterisasi XRF, XRD, FTIR, dan SEM-EDX sebagai sampel ASP.

TCC)

5jam

700
0.5jam
500

t (jam)
Gambar 3.1. Grafik laju pembakaran 5 °C/menit




27

3. Sintesis Silika dari Abu Sekam Padi dengan M etode Pengendapan

Sintesis silika dilakukan dengan metode pengendapan dengan langkah-langkah

sebagal berikut:

1

2.

8.

0.

Menimbang abu sekam padi sebanyak 7,51 gram.
Mencuci abu sekam padi dengan aquades sebanyak 5 x 50 mL untuk

menetralkan pH dan membuang pengotor.

. Abu sekam padi yang sudah dicuci, di-leaching dengan HCl 6 N selama 1,5

jam pada suhu 100 °C untuk membuang logam pengotor, kemudian disaring

menggunakan kertas saring dan corong.

. Abu sekam padi dibilas dengan menggunakan aquades panas sebanyak 5 x 50

mL.

. Abu sekam padi diekstrak dalam larutan NaOH 2,5 N dan diaduk dengan

menggunakan magnetic stirrer pada suhu 80 °C sedlama 1,5 jam untuk
menghilangkan karbon, kemudian disaring menggunakan kertas saring dan

corong.

. Residu yang diperoleh dicuci dengan menggunakan aguades panas sebanyak

20 mL untuk menyempurnakan ekstraksi sodium silikat (NaSiOs).

. Menambahkan H,SO, tetes demi tetes ke dalam larutan sodium silikat hingga

pH menjadi 2 dengan pengadukan konstan dan suhu ruang untuk memperoleh
endapan.
Endapan disaring dan dicuci dengan aguades mendidih sebanyak 10 x 50 mL.

Hasil endapan dioven pada suhu 100 °C selama 24 jam.

10. Serbuk digerus sedlama 3 jam menggunakan mortar dan pestle untuk

mendapatkan ukuran partikel yang lebih halus. Hasil dari proses ini,
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dikarakterisass XRF, DTA-TGA, XRD, FTIR, dan SEM-EDX sebagai
Sampel SP.

11. Serbuk yang diperoleh, kemudian dikalsinasi pada suhu 700 °C selama 5 jam
dengan lgju pembakaran 5 °C/menit.

12. Setelah selesai, sampel dibiarkan dingin di dalam furnace dan dikeluarkan.

13. Serbuk silika setelah dikalsinasi ini, kemudian dikarakterisasi dengan XRF,

XRD, FTIR, dan SEM-EDX sebagai sampel SPK.
4. Karakterisas

a. Karakterisass XRF

Karakterisas menggunakan XRF dilakukan untuk mengetahui komposis
unsur dalam suatu material. Langkah-langkah yang dilakukan dalam proses XRF
adalah:

1. Menyiapkan sampel yang akan diuji.

2. Méeetakkan sampel di dalam sampel holder. Memastikan bagian bawah holder
tertutupi seluruhnya oleh sampel karena bagian inilah yang akan ditembaki
oleh sinar-X.

3. Setelah sampel siap pada sampel holder, menutup lid dan menghidupkan XRF
menggunakan tombol on.

4. Andlisis akan langsung berjalan dengan menggunakan tombol sinar-X. Sinar-X
akan mengena sampel untuk beberapa saat.

5. Sinar-X yang mengena sampel akan meneruskan ke detektor dan selanjutnya
menganalisis unsur-unsur yang terkandung dalam sampel.

6. Hasil akan muncul padalayar.
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Karakterisass DTA-TGA

Karakterisas menggunakan DTA-TGA dilakukan untuk menganalisis sifat

termal dan stabilitas bahan. Langkah-langkah yang dilakukan dalam proses DTA-

TGA adalah:

1

C.

Menyiapkan cawan platina kosong untuk digunakan sebagai sampel referensi
dan memasukkan serbuk sampel kalsium silikat ke dalam cawan platina.
Meletakkan kedua cawan platina pada posisi vertikal di sample holder dengan
memutar posisi furnace ke arah sampel holder yang dilanjutkan dengan
mengatur setting temperatur yaitu Tgat= 30 °C, Tpenguuran= 1100 °C heating
read (kenaikan suhu = 5 °C/menit).

Kemudian menekan tombol power furnace pada posisi “ON” untuk pemanasan
akan bekerja sesuai dengan program yang telah diatur, saat inilah grafik pada
monitor komputer akan terlihat dan akan diamati sampai temperatur T pengukuran
tercapai menurut program yang telah diatur. Apabila T pengukuran t€lah tercapai
maka power furnace dapat dimatikan yaitu pada posisi “Off” dan selanjutnya

melakukan print hasil pengukuran.

Karakterisass XRD

Karakterisas menggunakan XRD dilakukan untuk mengetahui struktur kristal

bahan. Langkah-langkah yang dilakukan dalam proses XRD adalah:

1

Menyiapkan sampel yang akan dianalisis, kemudian merekatkannya pada kaca
dan memasang pada tempatnya berupa lempeng tipis berbentuk persegi

panjang (sample holder) dengan lilin perekat.

. Memasang sampel yang telah disimpan pada sample holder kemudian

mel etakkannya pada sample stand di bagian goniometer.



o

30

Memasukkan parameter pengukuran pada software pengukuran melalui
komputer pengontrol, yaitu meliputi penentuan scan mode, penentuan rentang
sudut, kecepatan scan cuplikan, memberi nama cuplikan dan memberi nomor
urut file data.

Mengoperasikan alat difraktometer dengan perintah “start” pada menu
komputer, dimana sinar-X akan meradiasi sampel yang terpancar dari target
Cu dengan panjang gelombang 1,5406 A.

Melihat hasil difraksi pada komputer dan intensitas difraks pada sudut 26
tertentu dapat dicetak oleh mesin printer.

Mengambil sampel setelah pengukuran cuplikan selesai.

Data yang terekam berupa sudut difraksi (26), besarnya intensitas (I), dan
waktu pencatatan perlangkah (t).

Setelah data diperoleh andlisis kualitatif dengan menggunakan search match
analysis yaitu membandingkan data yang diperoleh dengan data standard

(Power Diffraction File Database).

Karakterisasi FTIR

Uji FTIR ini dilakukan untuk menganalisis gugus fungs yang terdapat pada

sampel dan pembanding. Adapun langkah-langkah dalam uji FTIR ini adalah

sebagal berikut:

1

2.

Menghaluskan kristal KBr murni dalam mortar dan pestle kemudian mengayak
KBr tersebut.
Menimbang KBr halus yang sudah diayak seberat + 0,1 gram, kemudian

menimbang sampel padat (bebas air) dengan massa + 1 % dari berat KBr.
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0.

10.

11.

12.

13.

14.

15.
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Mencampur KBr dan sampel ke dalam mortar dan pestle mengaduk sampai
tercampur merata.
Menyiapkan cetakan pellet.
Mencuci bagian sampel, base dan tablet frame dengan cloroform.
Memasukkan sampel KBr yang telah dicampur dengan set cetakan pellet.
Menghubungkan dengan pompa vakum untuk meminimalkan kadar air.
Meletakkan cetakan pada pompa hidrolik kemudian diberi tekanan + 8 gauge.
Menghidupkan pompa vakum selama 1 menit.
Mematikan pompa vakum dan menurunkan tekanan dalam cetakan dengan
caramembuka keran udara
Melepaskan pellet KBr yang sudah terbentuk dan menempatkan pellet KBr
pada tablet holder.
Menghidupkan aat dengan mengalirkan sumber arus listrik, aat
interferometer dan komputer.
Klik “shortcut 8400” pada layar komputer yang menandakan program
interferometer.
Menempatkan sampel dalam alat interferometer pada komputer klik FTIR
8400 dan mengisi datafile.
Klik “sample start” untuk memulai, dan untuk memunculkan harga bilangan
gelombang klik “clac” pada menu, kemudian klik “peak table” lalu klik
“OK”.

Mematikan komputer, alat interferometer dan sumber arus listrik.
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e. Karakterisas SEM-EDX
Karakterisass SEM-EDX dilakukan untuk mengetahui mikrostruktur bahan.

Langkah-langkah dalam proses SEM-EDX adalah:

1. Memasukkan sampel yang akan dianalisa ke vacuum column, dimana udara
akan dipompa keluar untuk menciptakan kondisi vakum. Kondisi vakum ini
diperlukan agar tidak ada molekul gas yang dapat mengganggu jalannya
elektron selama proses berlangsung.

2. Elektron ditembakkan dan akan melewati berbaga lensa yang ada menuju ke
satu titik di sampel.

3. Sinar elektron tersebut akan dipantulkan ke detektor lalu ke amplifier untuk
memperkuat sinyal sebelum masuk ke komputer untuk menampilkan gambar

atau image yang diinginkan.

D. Diagram Alir

Gambar 3.2, 3.3, dan 3.4 masing-masing menunjukkan diagram alir dari
proses preparas sekam padi, preparasi abu sekam padi menggunakan metode
leaching dengan asam sitrat, dan sintesis silika sekam padi dengan metode

pengendapan.



v
Sekam padi ditimbang sebanyak 100 g

v
Sekam padi dibersihkan dengan air hingga bersih

l

Sekam padi direndam selama 1 jam

v

Sekam padi direndam dengan air panas selama 15 menit

l

Sekam padi dikeringkan di bawah sinar matahari selama 2-3 hari

l

Sekam padi dikeringkan dengan oven pada suhu 100 °C selama 2 jam

l

Sekam padi dihaluskan dengan blender selama 15 menit dan diayak

Serbuk sekam padi

Gambar 3.2. Diagram alir preparas sekam padi.
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30 g serbuk sekam padi

25,25 g asam sitrat dilarutkan dalam aguades 500 mL

l

Dicampur dan diaduk dengan magnetic stirrer pada suhu 80 °C selama 2 jam

v

Sekam padi disaring dan dicuci dengan aquades sebanyak 5 x 300 mL selama 15 menit

l

Sekam padi disaring dan dikeringkan dalam oven pada suhu 120 °C selama 3 jam

v

Sekam padi dikalsinasi pada suhu 700 °C selama 5 jam

v

Abu sekam padi

Gambar 3.3. Diagram alir preparasi abu sekam padi menggunakan
metode |leaching.




Serbuk abu sekam padi

7,51 g abu sekam padi dicuci dengan aguades sebanyak 5 x 50 mL

A 4
Abu sekam padi di-leaching dengan HCI 6 N pada suhu 100 °C selama 1,5 jam

\4

Abu sekam padi dibilas dengan aquades panas sebanyak 5 x 50 mL

\4

diekstrak dalam larutan NaOH 2,5 N dan diaduk pada suhu 80 °C selama 1,5 jam

\4
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Residu yang diperoleh dicuci dengan menggunakan aquades panas sebanyak 20 mL

\4

Larutan H,SO, ditambahkan tetes demi tetes
ke dalam larutan Na,SiO3 hingga pH menjadi 2

v
Endapan disaring dan dicuci dengan aquades mendidih sebanyak 10 x 50 mL

A 4
Dioven suhu 100 °C selama 24 jam dan digerus selama 3 jam

v

Karakterisasi DTA-TGA, XRF, XRD, FTIR, dan SEM-EDX

\4
Serbuk dikalsinasi pada suhu 700 °C selama 5 jam

v

Karakterisasi XRF, XRD, FTIR, dan SEM-EDX

Gambar 3.4. Diagram alir sintesis silika sekam padi dengan
metode pengendapan.




V. KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, maka diperoleh

kesimpulan sebagai berikut:

1

Hasil analisis XRF silika pada sampel ASP, SP dan SPK masing-masing
sebesar 96, 411 %, 96,824 %, dan 96,448 %.

Hasil analisis DTA silika dengan metode pengendapan menunjukkan adanya
puncak-puncak endotermik pada suhu 70 °C, 393 °C, 470 °C, dan 883 °C
masing-masing terjadinya penguapan air, pembakaran karbon dan bahan-
bahan volatil lainnya, dan transformasi fase tridimit. Sedangkan hasil analisis
TGA, total penyusutan massa sebesar 19,23 % dari massa awal.

Hasil analisis XRD sampel ASP, SP, dan SPK menghasilkan puncak tertinggi
pada 260 masing-masing sebesar 23,28°, 23,26°, dan 21,77° vyang
menunjukkan silika dengan fase amorf.

Hasil analisis FTIR ketiga sampel menunjukkan terbentuknya gugus fungsi -
OH, Si-OH, SI-O-Si, Si-O, dan O-Si-O. Gugus fungsi Si-O-Si muncul pada
ketiga sampel yang menunjukkan karakteristik silika.

Hasil analisis SEM sampel ASP menunjukkan struktur permukaan tampak
seperti gumpalan yang memiliki bentuk tidak teratur. Untuk SP menunjukkan

struktur permukaan berbentuk seperti bola-bola yang menggumpal.
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Sedangkan SPK menunjukkan struktur permukaan yang kasar dan bentuknya
tidak beraturan. Serta hasil EDX diperoleh unsur yang terbentuk adalah Si

dan O pada ketiga bahan.

B. Saran

Pada penelitian selanjutnya disarankan agar dilakukan pengujian karakterisas
Transmission Electron Microscopy (TEM) untuk mengetahui mikrostuktur agar
bentuk partikel nano bisa terlihat. Serta diharapkan lebih berhati-hati dalam
memperlakukan dan penyimpanan bahan setelah disintesis agar bahan tidak

terkontaminasi dengan udara dan membentuk senyawa lain.
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