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ABSTRAK

KARAKTERISTIK FUNGSIONALITAS DAN MIKROSTRUKTUR
ASPAL-KARBOSIL KOMPOSIT

Oleh

ENDAH AYU NINGTIAS

Sintesis karbosil telah dilakukan dengan bahan dasar silika sekam padi dengan
metode pirolisis dan metode pencampuran aspal-karbosil yang digunakan yaitu
metode padatan. Komposit aspal-karbosil dengan massa aspal masing-masing
sampel 0g;1,09; 1,50; 2,09; 2,5 g; dan 3,0 g, sedangkan massa karbosil masing-
masing sampel 10 g; 9 g; 8,5 g; 8 g; 7,5 g; dan 7 g. Perubahan gugus fungsi, dan
mikrostruktur komposit aspal-karbosil dipengaruhi oleh variasi perbandingan
aspal-karboosil yang digunakan. Hasil FTIR menunjukkan adanya gugus fungsi
O-H, Si-O-Si, Si-O, C-H, dan C=0. Selain itu, hasil analisa SEM menunjukkan
adanya retakan dan gumpalan yang bervariasi pada masing-masing sampel.
Komposisi unsur yang terbentuk sampel aspal-karbosil adalah C, Si, O, dan N.
Penambahan kandungan aspal menyebabkan persentase C meningkat. Hasil uji
fisis menunjukkan bahwa semakin banyak aspal yang ditambahkan maka nilai
densitas meningkat dan nilai daya serap menurun, selain itu, nilai kekerasan
tertinggi pada sampel dengan perbandingan aspal karbosil 30:70 sebesar 139,97
kgf/mm?. Hasil penelitian ini menunjukkan bahwa komposit aspal-karbosil
mempunyai potensi sebagai bahan campuran untuk jalan raya.

Kata kunci: sekam padi, karbosil, aspal, FTIR,SEM, metode pirolisis, aspal-
karbosil.



ABSTRACT

FUNCTIONALITY CHARACTERISTICS AND MICROSTRUCTURE OF
ASPHALT-CARBOSIL COMPOSITES

By

ENDAH AYU NINGTIAS

Synthesis carbosil has been carried out with the basic material of rice husk silica
using the pyrolysis method and the asphalt-carbosil mixing method which used
was the solids method. Asphalt-carbosil composites with asphalt mass for each
samples are; 0 g; 1.0 g; 1.5 ¢; 2.0 g; 2.5 g; and 3.0 g, while the carboxyl mass of
each samples are 10 g; 9 ¢g; 85 9; 8 g; 7.5 g; and 7 g. Changes of the functional
groups and the microstructure of the asphalt-carbosil composite were affected by
the variation of the asphalt-carbosil ratio. The FTIR results shows the presence of
functional groups O-H, Si-O-Si, Si-O, C-H, and C=0. In addition, the results of
the SEM analysis shows that there are various cracks and lumps in each sample.
The elemental compositions of the asphalt-carbosil samples are C, Si, O, and N.
The addition of asphalt content causes the increasing of C percentage. The results
of the physical test shows that the more asphalt was added, the density value
increases and the absorption value decreases, in addition, the highest hardness
value in the sample with a ratio of 30:70 carbosil asphalt is 139.97 kgf/mm?. The
results of this study indicates that the asphalt-carbosil composite has the potential
as a mixture for highways.

Keywords: rice husk, carbosil, asphalt, FTIR, SEM, pyrolysis method, asphalt-
carbosil.
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I. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Aspal merupakan material pengikat dan pengisi, berwarna hitam atau coklat tua.
Komposisi aspal tersusun dari karbon 82-88 %, hidrogen 8-11 %, belerang 0-6 %,
oksigen 0-1,5 % dan nitrogen 0-1 % (Shell, 2003). Aspal dihasilkan dari minyak
mentah yang dipilih melalui proses destilasi minyak bumi. Proses penyulingan ini
dilakukan dengan pemanasan hingga suhu 350°C di bawah tekanan atmosfer
untuk memisahkan fraksi-fraksi ringan, seperti gasoline (bensin), kerosene
(minyak tanah), dan gas oil (Wignall, 1999). Pada suhu ruang aspal berbentuk
padat dan bersifat termoplastis. Jika dipanaskan sampai suatu temperatur tertentu
aspal dapat menjadi lunak/cair sehingga dapat membungkus partikel agregat pada
waktu pembuatan aspal campuran. Jika suhu mulai turun, aspal akan mengeras

dan mengikat agregat pada tempatnya (Sukirman, 2003).

Penggunaan aspal sebagai bahan pengikat sudah digunakan secara luas, namun
proses pembuatan bahan aspal itu sendiri membutuhkan investasi yang sangat
besar sehingga harga aspal menjadi mahal dan ketersediaan di alam juga terbatas
yang suatu saat akan menjadi langka. Oleh karena itu, berbagai penelitian masih

terus dilakukan untuk mencari bahan tambah lain sebagai upaya



meningkatkan kinerja aspal. Saat ini, beberapa bahan telah digunakan untuk
memperbaharui karakteristik, membantu menahan efek suhu, dan efek beban aspal
(Loeber et al., 1996). Salah satu bahan yang dapat digunakan adalah silika

(Sembiring dkk., 2019).

Silika adalah bahan baku utama pada industri gelas, keramik, untuk produksi
larutan silikat, silikon dan paduan (Agung dkk., 2013). Silika dapat diperoleh dari
bahan baku kimia, alami, dan limbah. Beberapa bahan kimia dan mineral yang
telah digunakan di antaranya adalah abu silika (Shukur dkk., 2014), silika
komersil (Lin dkk., 2007), pasir silika (Rashid dkk., 2014), diatomite (Puntharod
dkk., 2013), TEOS (Sun dkk., 2013; Chen dkk., 2010), fumed silica (Chakradhar
dkk., 2006) dan natrium silikat (Mehrali dkk., 2014). Sementara itu, bahan limbah
organik untuk sumber silika di antaranya adalah tongkol jagung (Mohanraj dkk.,
2012), daun bambu (Aminullah dkk., 2015), ampas tebu (Amin dkk., 2016),
rumput gajah (Matchi dkk., 2016), alang-alang (Kow dkk., 2014) dan yang paling
banyak digunakan adalah sekam padi (Chandrasekhar dkk., 2002). Sekam padi
merupakan residu pertanian yang sangat berlimpah dan diketahui mengandung
senyawa organik dan silika. Berdasarkan beratnya, sekam padi tersusun dari 80-
85% komponen organik, terutama selulosa, hemiselulosa, dan lignin, dan 15-20%

adalah abu mineral (Simanjuntak dkk., 2012).

Silika sekam padi dapat diperoleh dengan beberapa metode seperti metode alkalis
(Daifullah dkk., 2003; Adam dkk., 2011; Zulkifli dkk., 2011), metode
pengendapan atau presipitasi (Jal dkk., 2004; Liou dan Yang, 2011), metode

hidrotermal (Hsieh dkk., 2009), metode termo-kimia (Zaky dkk., 2008; An dkk.,



2011), dan metode leaching (Umeda dkk., 2007; Estevez dkk., 2009). Dari
beberapa metode tersebut, metode alkalis adalah metode yang paling banyak
digunakan untuk sintesis silika (Le dkk., 2013) karena metode alkalis
menggunakan biaya yang relatif —murah, teknik yang sederhana, dapat
homogenitas ukuran yang tinggi, distribusi ukuran yang merata, dan kemurnian

yang tinggi (Rahman dan Padavettan, 2012).

Silika dari sekam padi menarik untuk dikembangkan karena memiliki beberapa
keunggulan dibandingkan dengan silika mineral. Silika sekam padi memiliki
butiran halus, lebih reaktif, dapat diperoleh dengan cara mudah dengan biaya yang
relatif murah, serta didukung oleh ketersediaan bahan baku yang melimpah dan
dapat diperbaharui. Dengan kelebihan tersebut, menunjukkan silika sekam padi
berpotensi cukup besar untuk digunakan sebagai sumber silika, yang merupakan
bahan material yang memiliki aplikasi yang cukup luas penggunaannya (Sun dan

Gong, 2001).

Silika merupakan salah satu material yang dapat dicampurkan untuk modifikasi
aspal karena silika memiliki karakteristik yang unik seperti luas permukaan dan
volume yang besar, struktur pori yang teratur (Chavan dkk., 2008), adsorbansi
yang baik, dan kestabilan yang baik (Gupta dkk., 2008). Selain silika,
penambahan karbon pada aspal juga dapat dilakukan untuk memperbaharui
karakteristik aspal. Suroso (2004) menyebutkan dalam penelitiannya, pada skala
pabrik karbon dibuat dari senyawa hidrokarbon yang dibakar dengan teknik
tertentu. Karbon berbentuk serbuk yang sangat halus, hitam, dan hidrofobik.

Penambahan karbon pada aspal berperan sebagai penguat, lebih tahan terhadap



kerusakan (deformasi), dan lebih awet dari aspal biasa. Salah satu bahan

berkarbon yang dapat digunakan dalam modifikasi aspal adalah karbosil.

Karbosil merupakan komposit dari karbon dan silika yang telah menarik minat
peneliti karena komposit ini adalah bahan karbon-mineral yang menjanjikan untuk
berbagai jenis aplikasi. Karbosil memiliki karakteristik yang menarik seperti tahan
dan stabil pada suhu tinggi (Chen dkk, 2004), strukur amorf yang mudah bereaksi,
porositas tinggi, dan luas permukaan yang besar. Karbosil dapat diperoleh dengan
bahan baku silika dan metilen klorida (Xu dkk., 2010), silika dan styrene berpori
(Gunko dkk., 2000), dan sekam padi dengan metode pirolisis (Simanjuntak dkk.,
2012). Pirolisis merupakan proses dekomposisi suatu bahan melalui proses
pemanasan tanpa atau dengan oksigen terbatas yang diharapkan karbon tidak

menguap dan dapat membentuk karbosil (Ridhuan, 2019).

Modifikasi aspal yang saat ini telah dilakukan untuk memperbaharui karakteristik
aspal yaitu silika yang dapat meningkatkan kinerja anti-penuaan, kinerja retak
lelah, dan properti anti pengupasan dari pengikat aspal (Yang dan Tighe, 2013).
Berdasarkan sifat tersebut, Enieb dan Diab (2017) menggunakan nanosilika
sebagai bahan pengikat dalam campuran aspal untuk ketahanan pada trotoar. Hasil
penelitian menunjukkan bahwa penambahan nanosilika memiliki pengaruh positif

yang dapat digunakan untuk membangun trotoar yang tahan lama.

Berdasarkan paparan di atas, hingga saat ini belum ada penelitian tentang
modifikasi aspal dengan karbosil. Oleh karena itu, dengan sifat yang dimiliki
silika dan karbon peneliti tertarik melakukan penelitian dengan menggabungkan

karbon dan silika (karbosil) sebagai material komposit pada modifikasi aspal yang



diharapkan dapat memperbaharui karakteristik aspal. Karbosil pada penelitian ini
dihasilkan dari sekam padi dengan metode pirolisis. Untuk mengetahui gugus
fungsional dilihat melalui karakterisasi Fourier Transform Infra-Red (FTIR),
Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive Spectroscopy (SEM-EDS)
untuk mengetahui struktur mikro, serta uji densitas, daya serap, dan kekerasan

untuk mengetahui sifat fisis dan mekaniknya.

B. Rumusan Masalah

Adapun rumusan masalah pada penelitian ini adalah sebagai berikut:

1.  Bagaimana gugus fungsi yang terbentuk dari aspal yang dipadukan dengan
kabosil berbahan dasar sekam padi?

2. Bagaimana mikrostruktur dan komposisi unsur aspal yang dipadukan
dengan kabosil berbahan dasar sekam padi?

3. Bagaimana sifat fisis (densitas, daya serap, dan kekerasan) aspal yang

dipadukan dengan kabosil berbahan dasar sekam padi?

C. Tujuan Penelitian

Tujuan dilakukannya penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Mengetahui gugus fungsi yang terbentuk dari aspal yang dipadukan dengan
kabosil berbahan dasar sekam padi.

2. Mengetahui mikrostruktur dan komposisi unsur aspal yang dipadukan dengan
kabosil berbahan dasar sekam padi.

3. Mengetahui sifat fisis (densitas, daya serap, dan kekerasan) aspal yang

dipadukan dengan kabosil berbahan dasar sekam padi.



D. Batasan Masalah

Adapun batasan masalah dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1.

2.

Sintesis karbosil menggunakan bahan dasar sekam padi.

Variasi massa karbosil dan aspal yang digunakan yaitu dengan perbandingan
0:100; 10:90; 15:85; 20:80; 25:75; dan 30:70 .

Uji fisis yang dilakukan meliputi densitas, daya serap, dan kekerasan.
Karakteristik sampel yang dilakukan meliputi Fourier-Transform Infrared
(FTIR) dan Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive Spectroscopy

(SEM/EDS).

. Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberi manfaat sebagai berikut:

1.

Dapat menyintesis, mengetahui gugus fungsi, mikrostruktur, dan sifat fisis
(densitas, daya serap, dan kekerasan) paduan aspal dengan karbosil berbahan
dasar sekam padi;

Menjadi bahan acuan bagi penelitian berikutnya yang ingin meneruskan
pembuatan paduan aspal dengan karbosil berbahan dasar sekam padi;

Hasil penelitian ini dapat bermanfaat bagi industri sebagai alternatif dalam

pemilihan bahan dasar campuran aspal.



1. TINJAUAN PUSTAKA

A. Aspal

Aspal adalah material berwarna hitam atau kecoklatan yang memiliki sifat
termoplastis, dalam suhu ruang berbentuk padat/semi-padat, tetapi pada suhu
tinggi aspal berbentuk cair yang dapat dicampur dengan agregat apabila suhu
tinggi dipertahankan. Aspal kembali ke bentuk padat/semi-padat saat suhu
menurun dan dapat digunakan sebagai material campuran perkerasan jalan.
Banyaknya aspal dalam campuran perkerasan berkisar antara 4-10 % berdasarkan

berat campuran, atau 10-15 % berdasarkan volume campuran (Speight, 2016).

N

Gambar 1. Aspal (Qin dkk., 2018).

Aspal yang digunakan sebagai material perkerasan jalan berfungsi sebagai bahan
pengikat dan bahan pengisi. Sebagai bahan pengikat, memberikan ikatan yang

kuat antara aspal dan agregat dan antara sesama aspal. Sebagai bahan pengisi,



mengisi rongga antar butir agregat dan pori-pori yang ada di dalam butir agregat
itu sendiri. Untuk dapat memenuhi fungsi aspal tersebut dengan baik, maka aspal
harus memiliki sifat adhesi dan kohesi, daya tahan, kepekaan aspal terhadap

temperatur, pengerasaan, dan anti-penuaan (Arifin dkk., 2008).

1. Jenis Aspal

Ditinjau dari proses pembentukkannya, aspal diklasifikasikan menjadi dua yaitu

aspal alam dan aspal buatan.

a. Aspal Alam

Aspal alam adalah aspal yang diperoleh pada tempat di alam dengan sedikit
pengolahan. Berbeda dengan aspal minyak yang membutuhkan eksplorasi hingga
kedalaman ribuan meter, aspal jenis ini tidak memerlukan eksplorasi yang sangat
dalam karena biasanya sudah dapat ditemui di kedalaman 1,5 meter, bahkan di
permukaan bumi. Aspal alam yang berbentuk batuan dapat diperoleh di Pulau
Buton, Sulawesi Tenggara yang biasa disebut asbuton (aspal buton) sementara
aspal alam yang bersifat plastis dapat ditemukan di Danau Pitch, Trinidad.

Komposisi aspal alam ditunjukkan pada Tabel 1 dan Tabel 2.

Tabel 1. Komposisi Senyawa kimia Aspal Alam (Hadiwisastra, 2009).

Senyawa Kimia Presentase (%)
CaCO; 81,62-85,27
MgCO; 1,98-2,25
CaSOq 1,23-1,70

CaS 0,17-0,33
H20O 1,30-2,16
SiO; 6,95-8,25
Al,O3 + Fe,03 2,15-2.85

LOI 0,83-1,12




Tabel 2. Komposisi Unsur Kimia Aspal Alam (Nciri dkk., 2016).

Unsur Kimia Nilai (%0)
Karbon 79,01
Hidrogen 9,11
Nitrogen 0,95
Belerang 0,72
Oksigen 1,38
Arom H/C 1,38

b. Aspal Buatan

Aspal buatan berasal dari residu destilasi minyak bumi. Berdasarkan penelitian
yang dilakukan oleh Nciri dkk. (2016) terhadap aspal buatan diperoleh komposisi

kimia aspal yang ditunjukkan seperti pada Tabel 3.

Tabel 3. Komposisi Unsur Kimia Aspal Buatan (Nciri dkk., 2016)

Unsur Kimia Nilai (%)
Karbon 87,66
Hidrogen 10,14
Nitrogen 0,44
Belerang 6,29
Oksigen 0,29
Arom H/C 1,38

Aspal buatan diklasifikasikan menjadi aspal keras, aspal cair, dan aspal emulsi.
Aspal keras merupakan aspal hasil destilasi yang bersifat viskoelastis sehingga
akan melunak dan mencair bila mendapat cukup pemanasan dan akan mengeras
pada saat penyimpanan (suhu ruang). Aspal keras memiliki tingkat kekerasan
yang tinggi dan digunakan dalam keadaan cair dan panas untuk pembuatan
asphalt concrete. Aspal keras umumnya dipakai menjadi bahan baku pembentuk

jalan aspal (Thanaya dkk., 2016).

Aspal cair adalah campuran antara aspal keras dengan bahan pencair dari hasil

penyulingan minyak bumi. Jenis aspal cair tergantung dari jenis pengencer yang
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digunakan untuk mencampur aspal keras tersebut. Aspal cair bukan merupakan
produksi langsung dari penyaringan minyak kasar (crude oil), melainkan produksi
tambahan, karena harus melalui proses lanjutan terlebih dahulu. Dengan demikian
cut back asphalt berbentuk cair dalam temperatur ruang. Aspal cair digunakan

untuk keperluan pengikat bahan bangunan (Sukirman, 2003).

Aspal emulsi adalah campuran aspal dengan air dan bahan pengemulsi. Pada
proses ini partikel-partikel aspal padat dipisahkan dan didispersikan dalam air
dan dikeraskan memakai bahan pengemulsi. Aspal emulsi pada umumnya
mempunyai sifat dapat menembus pori-pori halus dalam batuan yang tidak dapat
dilalui oleh aspal cair biasa. Kelebihan-kelebihan dari aspal emulsi ialah gampang
digunakan, memiliki daya ikat yang baik, dan tahan terhadap cuaca yang ekstrim

(Nciri dkk., 2017).

2. Karakteristik Aspal

Aspal tersusun dari dua jenis kimia yang dominan, yaitu asphaltenes dan
maltenes. Asphaltenes adalah senyawa berwarna hitam atau coklat tua yang
mengandung karbon, hidrogen, sedikit nitrogen, sulfur, dan oksigen. Senyawa
asphaltenes yang tinggi akan menyebabkan aspal menjadi keras ditunjukkan
dengan nilai penetrasi yang rendah. Biasanya kandungan asphaltenes berkisar
antara 5 % - 25 %. Sedang maltenes mengandung senyawa saturates, aromatic
dan resins. Kandungan resins dalam aspal akan menyebabkan adhesi aspal
menjadi kuat. Aromatic adalah molekul aspal yang paling ringan dan paling
banyak terkandung dalam aspal sekitar 40 % - 65 %. Saturates merupakan cairan

kental, bersifat non-polar, dan berwarna putih bening (Shell, 2003).
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3. Aspal Modifikasi

Aspal umumnya berfungsi sebagai bahan pengikat dan pengisi. Sebagai pengikat
dan pengisi, aspal yang digunakan harus bersifat durability (mempunyai daya
tahan), kohesi dan adhesi, serta kepekaan terhadap temperatur (Hendrarsin, 2000).
Oleh karena itu, diperlukan modifikasi pada aspal untuk memperoleh sifat yang
diinginkan. Ada dua jenis material yang saat ini digunakan untuk modifikasi aspal

yaitu polimer dan komposit.

a. Aspal Polimer

Aspal polimer adalah material yang dihasilkan dari modifikasi antara polimer
alam atau polimer sintetis dengan aspal. Modifikasi aspal polimer telah
dikembangkan selama beberapa dekade terakhir. Penambahan polimer dilakukan
untuk meningkatkan ketahanan terhadap retak dan kelekatan pada agregat
(Prastanto dkk., 2015). Aspal modifikasi berbasis polimer yang telah digunakan
oleh penelitian sebelumnya seperti Styrene Butadiene Styrene (SBS) (Cortizo
dkk., 2004), Styrene Butadiene Rubber (SBR) (Zhang dkk., 2005), Etilen glikidil
akrilat (EGA) terpolimer (Yildirim, 2007), dan Low-Density Polyethylene (LDPE)
(Ouyang dkk., 2005). Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, SBR dapat
memperbaiki suhu rendah, pemulihan elastis, kinerja perekat dan kohesif trotoar
(Zhang dkk., 2005). Selain itu, Etilen glikidil akrilat (EGA) terpolimer dapat
memperbaiki potensi kerusakan kelembaban dari campuran aspal (Yildirim,
2007). Penambahan Styrene Butadiene Styrene (SBS) pada aspal juga dapat

memperbaiki retak kelelahan dan kinerja suhu rendah (Cortizo dkk., 2004).
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Penelitian tentang aspal polimer sebelumnya telah dilakukan oleh Ritonga (2017),
penelitian ini menggunakan bahan karet ban bekas. Proses pembuatan aspal
polimer tersebut dilakukan dengan cara 95 % aspal dimasukkan kedalam glass
beaker, dipanaskan pada temperatur 100 °C hingga aspal meleleh, lalu
ditambahkan 5 g karet sambil diaduk selama 10 menit, ditambahkan dengan 1 g
divenil benzena (DVB) dan 1 g dikumil peroksida (DCP). Menurut penelitian ini
campuran aspal dan karet menunjukkan adanya serapan melebar dan intensitas
lemah pada bilangan gelombang 3433,21 cm™ menandakan adanya gugus -OH
hidroksil. Selanjutnya serapan tajam dan intensitas kuat menunjukkan adanya
vibrasi regangan simetris C-H alifatis pada bilangan gelombang 2922,7 cm™,
didukung pemunculan serapan tajam dan kuat pada pita bilangan gelombang
1453,15 cm™ menandakan CH, dan serapan tajam medium pada pita gelombang
1376,21 cm™ menandakan adanya CHj3 serapan tajam dan lemah ditunjukkan pada
pita bilangan gelombang 1601,29 cm™ menandakan adanya rantai alkena C=C
dari karet, dan pada bilangan gelombang 698,21 cm™ menunjukkan intensitas kuat
dan serapan tajam menandakan adanya ikatan =C-H karet. Selain itu, puncak lain
untuk sampel aspal pada penelitian ini menunjukkan bilangan gelombang 3400
cm™ 1032,40 cm™, dan 1624,61 cm™ masing-masing menandakan gugus -OH,
yang diperkuat dengan adanya ikatan C-O dan serapan melebar lemah dengan
adanya ikatan C=C. Selanjutnya serapan tajam dan kuat terlihat pada bilangan
gelombang 2921,34 cm™ yang menunjukkan adanya bilangan C-H dan didukung

adanya CH,, CHs pada bilangan gelombang 1462,56 cm™ dan 1376,58 cm™.

Dari bilangan gelombang yang dapat dilihat antara gugus fungsi aspal dan

modifikasi polimer menunjukkan tingginya intensitas dari CO tetapi setelah
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penambahan karet intensitasnya menjadi rendah yang mengindikasi terjadinya
ikatan silang antara aspal melalui gugus karbonil dengan karet. Hasil spektrum
FTIR aspal modifikasi karet menunjukkan adanya serapan tajam dan Kkuat
padabilangan gelombang 698,21 cm™ yang menunjukkan adanya gugus =C-H dari
isoprene yang mengindikasi karet ada dalam campuran aspal (Ritonga, 2017).
Sedangkan pada penelitian selanjutnya oleh Holly (2017), penelitian yang
dilakukan dengan penambahan limbah plastik PP (polypropylene) sebanyak 0,5 %
sampai 3 % dengan aspal 400 g. Penelitian ini menunjukkan bahwa aspal yang
dimodifikasi plastik jenis PP pada analisa spektroskopi yang dilakukan oleh
spektrofotometri FTIR tidak menunjukkan gugus fungsi yang berbeda dari
spektrum aspal dasar untuk semua sampel aspal yang dimodifikasi. Namun,
puncak dominan asli yang muncul pada bilangan gelombang 3000 — 2850 cm™
untuk gugus -C-H alifatik, 2400-2100 cm™ untuk gugus ikatan rangkap tiga C=C
atau C=N, selanjutnya bilangan gelombang 1465 cm™ dan 1375 cm™ untuk CH,
dan CH3; menunjukkan peningkatan intensitas yang bergantung pada jenis polimer
dan kadar pencampurannya. Kecenderungan kenaikan intensitas puncak yang
meningkat dari spektra yang berbed menunjukkan bahwa rasio polimer bisa
meningkat melebihi 3 % untuk aspal yang dimodifikasi PP (polypropylene)

(Holly, 2017).
b. Aspal Komposit

Salah satu bahan unggul komposit yang dapat digunakan sebagai bahan campuran
aspal adalah serbuk silika (Enieb dan Diab, 2016). Silika dapat meningkatkan

kinerja anti-penuaan, kinerja retak lelah, ketahanan rutting, dan properti anti
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pengupasan dari pengikat aspal (Yang dan Tighe, 2013). Studi literatur
menunjukkan bahwa ketika 1% hingga 2% silika fume ditambahkan ke aspal,
penetrasi menurun, daktilitas berkurang, titik pelunakan meningkat, pemulihan

regangan elastis meningkat dan suhu kerentanan meningkat baik (Sarsam, 2015).

Enieb dan Diab (2016) meggunakan nanosilika dengan konsentrasi 4 % dalam
penelitiannya. Hasil FTIR dari bahan pengikat aspal menunjukkan spektrum yang
diperoleh pada penambahan nanosilika 4 % dalam rentang 4000 — 400 cm™
menghasilkan pelebaran pada bilangan gelombang 3619 cm™, 2921 cm™, 2848
cm™, masing-masing mengindikasi interaksi gugus O-H karena adanya vibrasi
regangan. Selanjutnya pada bilangan gelombang 1602 cm™ juga menunjukkan
vibrasi regangan dari gugus C-C, pada bilangan gelombang 1456 cm™ terjadi
vibrasi tekukan dari gugus C-H dan juga pada bilangan gelombang 1030 cm™
menunjukkan vibrasi regangan dari gugus sulfoksida S=O. Selanjutnya adanya
vibrasi regangan pada ikatan C-Cl alkil halida dilihat semakin meningkat pada
bilangan gelombang 550-850 cm™. Rantai dari kelompok fungsional
menunjukkan nilai transmitansi yang spesifik dalam struktur kimia. Spektrum
inframerah memperlihatkan gugus fungsi yang hampir sama dalam dua pengikat
yang dimodifikasi dan tidak dimodifikasi. Namun, penambahan nanosilika tampak
mempengaruhi intensitas kelompok kimia didalam aspal. Oleh karena itu, sangat
mempengaruhi kinerja keseluruhan material. Dengan demikian dapat disimpulkan
bahwa penambahan nanosilika mempengaruhi gugus fungsi pada aspal yang

ditunjukkan dari perubahan antar ikatan.

Sedangkan menurut penelitian yang dilakukan oleh Hui dkk. (2013), penambahan

nanosilika pada konsentrasi 4% dan 6% menunjukkan bahwa peningkatan oksida
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terjadi setelah proses penuaan pada aspal yang dapat dilihat dari gugus karbonil
C=0 dan gugus C=C aromatik yang menunjukkan vibrasi regangan, masing-
masing pada bilangan gelombang 1.600 cm™ dan 1.690 cm™. Hal ini berarti
bahwa dengan penambahan nanosilika akan menunda proses penuaan aspal (Hui

dkk., 2013).
B. Karbosil

Karbosil adalah salah satu material dengan komposisi pembentuknya terdiri dari
silika dan karbon. Karbosil yang merupakan material adsorpsi yang baik, dapat
diproduksi dari berbagai bahan baku, produk dari industri kayu (misalnya serbuk
gergaji), jerami, dan sekam padi. Sekam padi merupakan salah satu bahan yang
dapat digunakan untuk produksi karbosil karena berdasarkan beratnya, sekam padi
tersusun 80-85 % komponen organik, terutama selulosa, hemiselulosa, lignin, dan
15-20 % abu mineral. Salah satu metode untuk memperoleh karbosil dari sekam
padi yaitu dengan pirolisis. Pirolisis sekam padi di bawah kondisi anaerob
diharapkan karbon yang dihasilkan akan bergabung dengan silika membentuk
karbosil. Potensi ini didukung oleh temuan penelitian sebelumnya, yaitu karbon
dan silika amorf dapat berasal dari sekam padi dengan proses termal dengan

kandungan karbon sekitar 45 % (Simanjuntak dkk., 2012).

Karbosil merupakan paduan antara silika yang bersifat polar-anorganik dan
karbon yang merupakan organik-non-polar dapat menghasilkan kemampuan
adsorpsi yang lebih efektif. Silika karbon memiliki aplikasi yang luas, diantaranya
sebagai pendukung Kkatalis, adsorben, enkapsulasi, nanoreaksi, dan sebagai

template pada reaksi. Kemampuan adsorpsi suatu zat dipengaruhi oleh luas
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permukaan, baik itu permukaan luar ataupun permukaan dalam pada pori-pori
suatu padatan, semakin besar luas permukaan suatu padatan semakin besar
kemampuan adsorpsinya. Semakin kecil ukuran suatu padatan, dengan jumlah
berat yang sama dibandingkan dengan padatan yang sama yang memiliki ukuran
yang lebih besar, lebih luas permukaan padatan yang memiliki ukuran yang lebih
kecil. Semakin banyak jumlah pori-pori suatu padatan semakin luas
permukaannya. Zat adsorpsi yang baik adalah zat yang memiliki luas permukaan
yang besar, yaitu yang memiliki banyak pori-pori dan ukuran partikelnya kecil

(Wan, 2008).

Karbosil dapat diaplikasikan dalam bidang indurtri seperti katalis dan keramik
karena memiliki karakteristik modulus elastis yang tinggi (Zawrah dan Shaw,
2003), tidak abrasif, densitas rendah, dapat diperbaharui, luas permukaan dan
porositas tinggi (Genieva dkk., 2008), dapat menyerap zat organik dan anorganik
(Puziy, 2003), dan ketahanan panas yang cukup tinggi (Eba dkk., 2002).
Berdasarkan karakteristiknya, karbosil dapat dijadikan sebagai material
pembuatan keramik seperti silikon Karbida (SiC) (Basha dkk., 2005) dan silikon
nitrida (Real dkk., 2004). Selain itu dapat digunakan sebagai katalis seperti filter,
agen pengontrol air dari komponen organik, dan absorben ion logam berat (Zukifli

dkk., 2006).

1. Karakteristik Karbosil

Penelitian yang dilakukan Simanjuntak dkk. (2012) menunjukkan bahwa pada
karbosil sekam padi terdapat kelompok fungsional Si-O-Si dan Si-OH yang

ditunjukkan dari analisis FTIR. Pembentukan karbosil juga didukung oleh hasil
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analisis EDS yang menunjukkan keberadaan tiga elemen yaitu C, O, dan Si. Hasil
XRD menunjukkan bahwa karbosil amorf yang menunjukkan bahwa tidak ada
transformasi karbon dan silika menjadi fase kristal hingga batas suhu yang
diterapkan. Hasil SEM menunjukkan bahwa semakin tinggi suhu, maka semakin
kecil ukuran butir sampel. Pembentukan karbosil dipengaruhi oleh suhu yang

diberikan, produksi karbosil menurun dengan meningkatnya suhu pirolisis.

C. Metode Pirolisis

Pirolisis merupakan proses dekomposisi suatu bahan melalui proses pemanasan
tanpa atau dengan oksigen terbatas (Rhiduan, 2016; dan Kasyim, 2018). Metode
pirolisis yang merupakan proses reaksi penguraian senyawa-senyawa penyusun
bahan menjadi beberapa senyawa organik melalui reaksi pembakaran tanpa
oksigen. Reaksi ini berlangsung pada reaktor pirolisator (Slamet, 2015) yang

terdapat pada alat pirolisis.

Tahap pertama pada proses pirolisis menggunakan alat pirolisis adalah
memasukkan bahan baku yang telah disiapkan ke dalam tabung pirolisis (retort),
kemudian memasang tutupnya yang telah dilengkapi temperatur dan pressure
indicator. Di sisi lain, bahan bakar yang disiapkan dimasukkan ke tungku
pembakaran (kiln). Setelah itu, alat dirangkai dengan memasukkan retort ke
dalam kiln dan memasang pipa uap untuk mengalirkan uap menuju kondensor.
Tahap kedua setelah peralatan terpasang adalah melakukan pembakaran, dimana
penyalaan awal dilakukan dari bagian bawah kiln dengan membakar jerami atau
bahan lain yang mudah terbakar, sehingga bahan bakar yang terdapat di dalam

kiln juga ikut terbakar dengan cepat. Pada saat pembakaran, dilakukan
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pengamatan terhadap suhu dan tekanan di dalam retort dengan menjaga suhu serta
menambahkan bahan bakar apabila suhu turun dan memperkecil lubang udara kiln
jika suhu naik lebih dari suhu yang ditentukan. Pada saat pirolisis, terjadi
penguapan volatile matter dan penguraian bahan organik menghasilkan uap dan
arang. Uap yang terbentuk dialirkan menuju kondensor untuk didinginkan agar
terbentuk bio-oil, sedangkan sisa gas yang non condensable dikeluarkan ke udara.
Sedangkan arang akan tertinggal di dalam retort dan akan dikeluarkan setelah
selesai percobaan. Bio-oil yang terbentuk kemudian ditampung dalam penampung
lalu diukur volume dan nilai kalornya menggunakan alat Oxygen Bomb

Calorimeter (Cahyono, 2013).

Proses pirolisis menghasilkan tiga jenis produk vyaitu berupa padatan
(charcoal/arang), gas (fuel gas) dan cairan (bio-oil). Dan umumnya proses
pirolisis berlangsung pada suhu di atas 300 °C dalam waktu 4-7 jam. Namun

keadaan ini sangat bergantung pada bahan baku dan cara pembuatannya. Beberapa
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faktor yang mempengaruhi proses pirolisis yaitu kadar air, ukuran partikel,
temperatur, waktu, bahan, dan tipe pirolisis (Wijayanti, 2013). Cairan yang
dihasilkan dari proses pirolisis merupakan campuran kompleks senyawa organik
antara lain stirena, etil-benzena, toluena, dan lain-lain. Proses pirolisis
menghasilkan padatan yang mengandung char/residu dan bahan anorganik yang
terkandung dalam bahan baku. Selain itu, pirolisis menghasilkan gas yang terdiri
dari hidrokarbon, CO dan CO, yang memiliki nilai kalor yang tinggi (Lopez dkk.,

2010).

Metode pirolisis telah banyak digunakan untuk mengolah limbah seperti limbah
rumah tangga (Ojolo dkk., 2005), plastik (Qonita, 2015), sekam padi
(Simanjuntak dkk., 2012), dan kulit durian (Ridhuan, 2016). Menurut Ojolo dkk.,
(2005), pengolahan sampah dengan pirolisis rata-rata menghasilkan 52,2% wax,
25,2% char/residu, 22,6% gas. Penelitian tersebut menyebutkan bahwa metode

pirolisis dapat merubah sampah menjadi bahan bakar.

Penelitian yang dilakukan oleh Qonita (2015) menggunakan jenis sampah seperti
sampah plastik HDPE (High Density Polyethylene), PET (Poly Ethylene
Terephthalate), dan PS (Poly Styrene). Komposisi sampah yang digunakan antara
lain: 100:0, 75:25, dan 50:50. Penelitian jenis sampah plastik ini menghasilkan
gas tertinggi yaitu jenis plastik PET sebesar 45,40 % dan jenis plastik yang
menghasilkan wax tertinggi yaitu jenis plastik HDPE sebesar 69,91 %. Sedangkan
komposisi yang menghasilkan gas tertinggi yaitu komposisi dengan ranting 25 %
dan PET 75 % sebesar 71,24 % dan komposisi yang menghasilkan wax tertinggi

yaitu komposisi dengan ranting 25 % dan PS 75 % sebesar 61,36 %.
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Penelitian yang dilakukan Ridhuan (2016) menggunakan kulit durian diperoleh
hasil yaitu temperatur tertinggi pada pitot sebesar 398 °C pada menit ke 90
lamanya bahan bakar habis 90 menit dari 3 kg bahan baku menghasilkan arang 1
kg (33,33 %) dan dari 12 kg bahan bakar menyisakan arang 4 kg (33,33 %)

dihasilkan nilai kalor sebesar 5609,453 kal/g.

Pembentukan karbosil dengan bahan dasar sekam padi menggunakan metode
pirolisis diperngaruhi oleh suhu yang digunakan. Hasil XRD dan struktur mikro
masing-masing menunjukkan bahwa semakin tinggi suhu maka pembentukan
karbosil menurun dan semakin kecil ukuran butirnya (Simanjuntak dkk., 2012).
Dalam proses pirolisis, komposisi produk akhir sangat bergantung pada komposisi

bahan dan kondisi proses pirolisis (Cahyono, 2013).

D.FTIR

Dalam kimia analitik, FTIR menjadi salah satu yang paling fleksibel dan efisien
dalam memberikan informasi tentang gugus fungsi kimia sampel. FTIR memiliki
prinsip kerja dengan mengukur energi inframerah yang diserap oleh ikatan kimia
pada frekuensi atau panjang gelombang tertentu. Panjang gelombang
Spectroscopy FTIR menggunakan sistem yang disebut dengan interferometer
untuk mengumpulkan spektrum. Interferometer terdiri dari sumber radiasi,

pemisah berkas, cermin, dan detektor.
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1. Prinsip kerja FTIR

Panjang gelombang Spectroscopy FTIR menggunakan sistem yang disebut dengan
interferometer untuk mengumpulkan spektrum. Interferometer terdiri dari sumber

radiasi, pemisah sinar, cermin, dan detektor yang ditunjukkan pada Gambar 3.

Interferometer Michelson l AnalisaFT
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| ieaCn. o 4 > irt
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Pemiszh , "
Sinar T 1 Y
_\ % Polz Berbada
Transformas
| Fourier
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o
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Gambar 3. Prinsip Kerja FTIR.

Spektrometer FTIR dilengkapi sistem optik berdasarkan interferometer
Michelson. Prinsip kerja FTIR vyaitu energi inframerah diemisikan dari sumber
bergerak melalui celah untuk mengontrol jumlah energi yang akan diberikan ke
sampel. Berkas sampel kemudian memasuki ruang sampel dan diteruskan atau
dipantulkan oleh permukaan sampel tergantung dari energinya yang merupakan
karakteristik dari sampel. Kemudian berkas sampai ke detektor dan signal yang
dihasilkan dari detektor direkam sebagai spektrum inframerah yang berbentuk

puncak-puncak absorpsi. Spektrum inframerah ini menunjukkan hubungan antara
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absorpsi dan frekuensi atau bilangan gelombang atau panjang gelombang. Sebagai
absis adalah frekuensi (Hertz), panjang gelombang (um) atau bilangan gelombang
(cm™) dan sebagai ordinat adalah transmitans (%) atau absorbans (Giwangkara,

2006).

Pada FTIR, spektroskopi inframerah didasarkan pada fenomena terabsorpsinya
radiasi elektromagnetik inframerah oleh vibrasi molekul. Radiasi elektromagnetik
adalah suatu bentuk dari energi yang diteruskan melalui ruang dengan kecepatan
yang tinggi. Radiasi Elektromagnetik mempunyai panjang gelombang, frekuensi,
kecepatan, dan amplitudo. Besarnya energi yang diserap (energi foton) oleh ikatan

pada gugus fungsi dapat dilihat pada Persamaan 2.1.

E=hv (2.1)
dengan h menyatakan tetapan Planck (6,626 x 10°** Js) dan v menyatakan cepat

rambat gelombang v = % Sehingga energi foton dapat dinyatakan dalam bentuk

bilangan gelombang melalui Persamaan 2.2 (Setiabudi, 2015).

E=h (2.2)

2. Aplikasi FTIR

FTIR telah banyak digunakan oleh para peneliti seperti yang dilakukan Nciri dkk.
(2006) melakukan karakterisasi FTIR untuk mengetahui gugus fungsi aspal

buatan (PA) dan aspal alam (NA) seperti yang ditunjukkan pada Gambar 4.
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Gambar 4. Spektra FTIR Aspal Alam (NA) dan Aspal Buatan (PA) (Nciri dkk.,

2006).

Simanjuntak dkk. (2012) menggunakan FTIR untuk mengetahui gugus fugsi

pembentuk karbosil sekam padi dengan suhu pirolisis yang berbeda yaitu 200 °C,

400 °C, dan 700 °C yang diperhatkan pada Gambar 5 dan hasil gugus fungsi

secara keseluruhan diperlihatkan pada Tabel 4.
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Gambar 5. Spektrum FTIR sampel karbosil disiapkan di suhu pirolisis yang
berbeda a.200 °C, b. 400 °C, dan c. 700 °C (Simanjuntak dkk., 2012).
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Tabel 4. Puncak spektra gugus fungsi karbosis berbasis sekam padi dengan
variasi suhu pirolisis.

Bilangan Gelombang (cm™) Gugus Referensi
Fungsi

200 °C 400 °C 700 °C
3674,64 3446,63 3735,44 Si-OH Genieva dkk, 2008
2361,12 2361,10 2361,63 C=0 Genieva dkk, 2008
1697,71 - - Cc=C Skubiszewska dkk, 2002
1601,01 1628,29 1621,44 H-O-H Kalapathy dkk, 2000
1096,91 1099,21 1102,37 Si-O-Si Prasetyoko dkk 2005
797,72 803,84 803,61 Si-O-Si Sembiring, 2007
451,78 465,94 468,37 Si-O-Si Kim, 2004

Semua spektrum menunjukkan bahwa peningkatan jumlah silika dipengaruhi oleh
peningkatan suhu pirolisis, kemungkinan lebih sedikit karbon pada permukaan
karbosil. Pita absorpsi lain yang diamati pada spektrum terletak di sekitar 3400-
3500 cm™ karena adanya getaran gugus —OH, yang menunjukkan perlekatan —OH
ke silika untuk membentuk gugus silanol (Si-OH). Spektrum tersebut ditandai
dengan tidak adanya pita serapan yang terkait dengan senyawa karbon, yang
menunjukkan bahwa komponen organik sekam telah terkarbonisasi sempurna
untuk menghasilkan unsur karbon, yang kemudian digabungkan dengan silika

untuk menghasilkan karbosil.

Sembiring dkk. (2019) menggunakan FTIR untuk mengetahui gugus fungsi
penambahan silika pada aspal dengan berbagai perbandingan Hasil gugus fungsi

secara keseluruhan ditunjukkan pada Gambar 6.
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Gambar 6. Spektrum FTIR sampel dengan penambahan silika sekam padi
(Sembiring dkk.,2019).

Penambahan silika pada aspal memperlihatan adanya pengaruh yang signifikan
yaitu munculnya puncak terkait dengan fungsi hidroksil pada sekitar 3709 cm™,
yang menunjukkan adanya reaksi antara silika dan aspal selama proses
penambahan silika. Ikatan absorpsi O—H berasal dari silanol dalam Si(OH)4 yang
dihasilkan oleh getaran H-OH. Kemunculan Si (OH), ditunjukkan pada bilangan
gelombang serapan 1102 cm™, ikatan Si-O-Si yang terbentuk oleh deformasi
getaran Si—-O. Adanya getaran SiO diamati pada hasil, menunjukkan kuatnya
interaksi non-ikatan SiO tetrahedra dengan aspal. Dengan kata lain, getaran SiO
juga menunjukkan distorsi pada tetrahedra SiO dan interaksi yang lebih kuat
antara aspal dan silika. Ikatan kuat lain yang diamati terletak pada 1474 dan 2938
cm™ dan kemungkinan menunjukkan fungsionalitas karakteristik O—H dari asam

karboksilat dan alifatik, dan C-H dari alkana. Ikatan C—H digantikan oleh
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butadiene (ikatan etilen) yang terletak di puncak 958 cm™. Berdasarkan hasil
analisis ikatan kimia tersebut, penambahan silika menunjukkan perubahan puncak

ikatan kimia pada aspal.
E. SEM

SEM merupakan mikroskop elektron pemindaian menggunakan sinar terfokus
dari elektron berenergi tinggi untuk menghasilkan berbagai sinyal pada
permukaan spesimen padat. Sinyal yang berasal dari interaksi elektron
mengungkapkan informasi tentang sampel termasuk morfologi eksternal (tekstur),

bahan kimia komposisi, dan orientasi bahan penyusun sampel (Nciri dkk., 2016).
1. Prinsip Kerja SEM

SEM terdiri dari komponen seperti sumber elektron yang berupa filamen dari
bahan kawat tungsten. Filamen tersebut dapat menyediakan berkas elektron yang
secara teoretis memiliki energi tunggal (monokromatik). Komponen kedua yakni
dua lensa elektromagnetik yang berfungsi memfokuskan berkas elektron menjadi
sebuah titik kecil dan dua pasang kumparan pemindai berfungsi mengarahkan
elektron ketika memindai permukaan sampel. Komponen ketiga yaitu image
detector yang berfungsi mengubah sinyal elektron menjadi gambar. Sesuai
dengan jenis elektronnya, terdapat dua jenis detektor dalam SEM yaitu detektor
Secondary Electron (SE) dan Backscattered Electrons (BSE) (Sujatno dkk., 2015).

Skema prinsip kerja SEM ditunjukkan pada Gambar 7.
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Gambar 7. Skema SEM.

Gambar 7 memperlihatkan skema alat SEM, mula-mula elektron keluar dari
sumber elektron dengan energi yang sangat besar kemudian melewati anode.
Anode berfungsi menyearahkan elektron menuju titik fokus, membatasi, dan
mengeliminasi pancaran elektron yang memiliki sudut hambur terlalu besar.
Setelah melewati anode berkas elektron diteruskan menuju lensa kondensor, agar
elektron terfokuskan dan menuju kumparan pemindai hingga sampai ke sampel.
Gambar terbentuk berdasarkan deteksi elektron sekunder yang muncul akibat
interaksi elektron primer dengan elektron-elektron sampel. Elektron sekunder
yang terdeteksi akan diperkuat sinyalnya, kemudian besar amplitudonya
ditampilkan dalam gradasi gelap-terang pada layar monitor Cathode Ray Tube
(CRT). Di layar CRT inilah gambar struktur mikro sampel bisa terlihat (Sujatno

dkk., 2015).
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2. Interaksi Material dengan Elektron Cahaya

Ketika berkas elektron discan pada permukaan sampel, terjadi interaksi elektron
dengan atom-atom di permukaan maupun di bawah permukaan sampel. Seperti
terlihat pada Gambar 8, akibat interaksi tersebut sebagian besar berkas elektron
berhasil keluar kembali, elektron-elektron tersebut disebut sebagai Backscattered
Electrons (BSE), sebagian kecil elektron masuk ke dalam bahan kemudian
memindahkan sebagian besar energi pada elektron atom sehingga terpental ke luar
permukaan bahan, yaitu Secondary Electrons (SE). Pembentukan elektron-
elektron sekunder selalu diikuti proses munculnya X-ray yang karakteristik untuk
setiap elemen, sehingga dapat digunakan untuk mengukur kandungan elemen

yang ada di dalam bahan yang diteliti.

Incident el. beam

Backscattered el.

X-rays
Auger el. » Secondary el.
Interaction Sample
valume SEM (bulk)
Gambar 8. Skema interaksi antara bahan dan elektron di dalam SEM (Sujatno

dkk., 2015).

Pada tampilan mikrograp SEM, bayangan BSE memberikan perbedaan warna
daerah berdasar nomor atom, karena setiap daerah menunjukkan perbedaan
tingkat kontras, daerah yang lebih terang menunjukkan bernomor atom tinggi dan
daerah yang lebih gelap menunjukkan bernomor atom rendah. Elektron sekunder
merupakan elektron yang dipancarkan dari sampel akibat interaksi antara berkas

elektron primer dengan elektron sampel. Karena elektron sekunder ini memiliki
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energi rendah, maka elektron tersebut dapat dibelokkan membentuk sudut dan

menimbulkan bayangan topographi (struktur permukaan) (Sujatno dkk., 2015).

Selain untuk mengamati dan menganalisis struktur mikro dan morfologi, SEM
dilengkapi dengan EDS yang digunakan untuk menganalisis komposisi kimia
suatu permukaan secara kualitatif dan kuantitatif yaitu komposisi serta kadar
unsur yang terkandung dalam sampel yang diamati (Sartono, 2007). Pada EDS
terdapat spektrum khas digambarkan sebagai plot jumlah x-ray terhadap energi
(dalam keV) yang menunjukkan puncak energi sesuai dengan berbagai elemen
dalam sampel, sebagai contoh ditunjukkan pada Gambar 8. Munculnya
spektrum ini dapat dijelaskan dengan baik menggunakan teori atom yang
dikemukakan oleh Bohr, yaitu sebuah elektron menempati orbit yang jelas dan

pasti dalam gerakannya mengelilingi inti atom (Akhadi, 2006).

Elektron bagian dalam orbit atom akan menyerap energi dari luar apabila
dipanaskan, serta akan kehilangan energi dan kembali ke orbit semula apabila
didinginkan. Jika terjadi kekosongan pada kulit K maka segera diisi oleh elektron
dari kulit di luarnya. Misalnya, jika kekosongan terjadi pada kulit K maka akan
diisi oleh elektron dari kulit L, sehingga sinar-X yang dipancarkan adalah K,.
Transisi yang paling mungkin terjadi ketika kekosongan kulit-K dibuat adalah
transisi L ke K, karena ini adalah kulit energi yang berdekatan. Karena itu radiasi
K, akan selalu lebih kuat daripada radiasi Kg. Juga mengikuti bahwa radiasi Kg
akan memiliki energi yang lebih tinggi daripada radiasi K,. Oleh sebab itu,
apabila spektrum sinar-X dari suatu atom berelektron banyak diamati, maka akan

terlihat pula garis-garis tajam berintensitas tinggi yang dihasilkan oleh transisi
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Ko, Kg, dan seterusnya. Jadi sinar-X karakteristik timbul karena adanya transisi
elektron dari tingkat energi lebih tinggi ke tingkat energi yang lebih rendah seperti

ditunjukkan pada Gambar 9.

Elektron keluar

Gambar 9. Proses Terbentuknya Sinar-X (Akhadi, 2006).

3. Aplikasi SEM

Simanjuntak dkk. (2012) menggunakan analisis SEM-EDS untuk mengetahui
mikrostruktur dan komposisi karbosil menggunakan metode pirolisis dengan
variasi suhu yang diperlihatkan pada Gambar 10 dan analisis EDS pada Gambar

11.

Gambar 10. Scanning electron microscopy (SEM) sampel karbosil pada suhu
pirolisis yang berbeda a. 200 °C, b. 400 °C, dan c. 700 °C
(Simanjuntak dkk., 2012).



31

1200 3000

1100 §

2700

1000 |

900 a 2400~

800— 2100~

2 700 2 1g00-|
5 s

3 600
(]

500 -
1200 -

400 |
900

300 | 4 g |

2004 % 00

“lL_1. -1,

0 5 T ] - — - - - - :
0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 800  9.00
kv

3
© 1500

400-&‘3 |||
200 " ||

| 1)) .
[ S S

T T
0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00

Gambar 11. EDS sampel karbosil pada suhu pirolisis yang berbeda a. 200 °C, b.
400 °C, dan c. 700 °C (Simanjuntak dkk., 2012).

Permukaan morfologi sampel ditandai oleh distribusi butiran dan ukuran yang
berbeda. Sampel pada suhu 200 °C (Gambar 10a), ditandai oleh butiran yang lebih
besar dengan batas butir lebih jelas dibandingkan dengan yang diamati untuk dua
sampel lainnya (Gambar 10b dan 10c). Selain itu, terlihat jelas bahwa cluster
dalam sampel pada suhu di 200 °C dikelilingi oleh butiran halus. Cluster besar
yang paling mungkin terdiri dari karbon, sedangkan butiran halus adalah
silika. Permukaan sampel pada suhu yang lebih tinggi (400 °C dan 700 °C)
kemungkinan besar didominasi oleh butiran halus yang tersusun dari silika, dan

menutupi beberapa gugus karbon.

Spektrum EDS pada Gambar 11 menunjukkan keberadaan karbon, silikon, dan
oksigen. Jumlah karbon relatif menurun karena suhu meningkat. Berkurangnya
jumlah karbon mengindikasikan bahwa suhu yang lebih tinggi menyebabkan
dominasi silika di sampel. Komposisi kimia sampel sangat dipengaruhi oleh suhu

pirolisis yang diterapkan.
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Penelitian menggunakan analisis SEM-EDS juga dilakukan oleh Suka dkk. (2008)
untuk mengetahui mikrostruktur dari permukaan silika sekam padi, hasil analisis
mikrostruktur dan komposisi unsur silika sekam padi menggunakan metode

ekstraksi alkalis diperlihatkan pada Gambar 12.

— SiKa

O Ka

Gambar 12. Hasil analisis SEM-EDS silika sekam padi (Suka dkk., 2008).

Hasil analisis memperlihatkan struktur permukaan seperti gumpalan (cluster),
yang mengindikasikan adanya ukuran butir yang cukup beragam dengan
distribusi yang tidak merata pada permukaan. Selain itu, antara cluster terpisah
dengan adanya patahan mikro (micro-cracking) yang terlihat cukup jelas pada
permukaan silika. Hasil analisis EDS pada Gambar 12 memberikan informasi
unsur yang terkandung dalam silika sekam padi yaitu mengandung berbagai unsur
meliputi oksigen (O), natrium (Na), magnesium (Mg), alumunium (Al), silikon
(Si), kalium (K), dan kalsium (Ca). Unsur Si dan O mendominasi dengan

persentase massa sebesar 44,25% dan 52,13%.

Nciri dkk. (2016) menggunakan analisis SEM untuk melihat mikrostruktur aspal

alam (PA) dan aspal buatan (NA) yang ditunjukkan pada Gambar 13.
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Gambar 13. Mikrostruktur aspl buatan (PA) dan aspal
2016).
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Hasil analisis menunjukkan bahwa terjadi beberapa perbedaan kecil antara PA dan
NA. Pada permukaan NA terlihat bahwa adanya kontaminasi dengan tanah liat
yang memiliki ukuran dan tidak terdistribusi secara merata pada permukaan.
Sedangkan pada sampel PA terlihat homogen dan seragam, yang menunjukkan

sampel PA tidak memiliki kontaminasi dengan tanah liat.

F. Densitas

Massa per satuan volume dari sebuah material disebut densitas, istilah ini sering
digunakan secara sinonim dengan massa jenis (Charles, 2001). Setiap zat
memiliki massa jenis yang berbeda, sedangkan suatu zat berapapun volumenya
dan berapapun massanya akan memiliki massa jenis yang sama. Densitas untuk
benda padatan yang besar dengan bentuk yang beraturan, pengukuran massa dan
volumenya dilakukan dengan cara mengukur dimensinya. Untuk benda yang tidak
beraturan maka densitasnya ditentukan dengan metode Archimedes yaitu dengan

menggunakan Persamaan (2.3).

p=—Epyy (2.3)

mj—mg
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dengan p,;, adalah densitas air (g/cm®), m,, adalah massa sampel kering dan m;
adalah massa sampel jenuh, m, dan adalah massa sampel gantung dalam air ()

(Askeland, 2010).
G. Daya Serap

Daya serap merupakan salah satu parameter yang penting untuk memprediksi dan
mengetahui kekuatan dan kualitas material yang dihasilkan. Material yang
berkualitas baik memiliki daya serap air yang kecil dimana jumlah pori pori pada
permukaan sedikit dan rapat. Semakin besar kerapatan dari permukaannya maka,
semakin kecil daya serapnya terhadap air (Sukandarrumidi, 2018). Pengujian daya
serap air ini mengacu pada ASTM C-20-00-2005 tentang prosedur pengujian,
bertujuan untuk menentukan besarnya persentase air yang diserap oleh sampel
yang direndam dengan akuades selama 3 jam pada suhu ruang. Perhitungan daya

serap air dilakukan menggunakan Persamaan (2.4).

mp—mg

Daya Serap (%) = x 100% (2.4)

my
dengan my;, = massa sampel sebelum direndam (gram) dan m, = massa sampel

setelah direndam (gram).

H. Kekerasan Vicker

Kekerasan merupakan kemampuan material menahan beban tekan yang diberikan
untuk mengalami perubahan bentuk. Perubahan bentuk dibagi dua, yaitu
perubahan bentuk plastis dan permanen. Perubahan bentuk plastis terjadi pada

material yang memiliki permukaan lunak, sedangkan perubahan bentuk permanen



35

terjadi pada material yang memiliki permukaan keras. Salah satu metode

pengujian kekerasan yaitu metode Vickers.

Pengujian dengan metode Vickers dilakukan dengan penekanan piramida intan
lurus dengan alas bujur sangkar dan sudut puncak 136° ke permukaan material uji
selama waktu tertentu. Pengujian ini penting dilakukan karena untuk menentukan
kekerasan suatu material dalam yaitu daya tahan material terhadap indentor intan
yang cukup kecil dan mempunyai bentuk geometri berbentuk piramida. Adapun
prinsip kerja metode pengujian kekerasan vicker ditunjukkan seperti pada Gambar

14 (Rimpung, 2017).

Front View

Y

N
Pyramid Impression

Gambar 14. Prinsip kerja metode pengukuran kekerasan vickers
(Kumayasari dan Sultoni, 2017).



I11.  METODE PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan April sampai dengan Juni 2021 di
Laboratorium Fisika Material, Laboratorium Fisika Eksperimen, dan
Laboratorium Kimia Universitas Lampung. Karakterisasi SEM-EDS dilakukan di
Laboratorium UGM. Karakterisasi FTIR dilakukan di Laboratorium Kimia
Universitas Negeri Padang, uji fisis (densitas dan daya serap) dilakukan di
Laboratorium Fisika Polimer Universitas Lampung, dan uji kekerasan dilakukan

di Laboratorium LIPI Serpong.

B. Alat dan Bahan Penelitian

1. Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah beaker glass, gelas ukur,
neraca digital, alumunium foil, tissue, spatula, mortar dan pestle, stopwatch, alat
pirolisis, oven, pengayak (mesh) No. 200, dan botol sampel. Sementara itu, alat-
alat yang digunakan untuk karakterisasi sampel adalah hydrolic press (Graseby

Specac), SEM/EDS (Jeol tipe Jed-2300), dan FTIR.
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2. Bahan
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah sekam padi sebagai

bahan dasar karbosil, akuades, bensin, dan aspal sebagai bahan pengikat.

C. Preparasi Sampel
1. Preparasi Sekam Padi

Preparasi sekam padi mengacu pada penelitian yang telah dilakukan Pahlepi dkk.
(2013). Preparasi sekam padi diawali dengan mencuci sekam padi hingga bersih
menggunakan air dan direndam selama 1 jam. Setelah direndam, sekam padi yang
mengapung di permukaan air dibuang dan sekam padi yang tenggelam diambil.
Sekam padi yang tenggelam kemudian direndam menggunakan air panas selama 6
jam. Sekam padi yang tenggelam diambil, kemudian ditiriskan dan dijemur
selama 2 hari supaya kering secara merata. Sekam padi kemudian dikeringkan
pada suhu 100 °C selama 30 menit supaya sekam padi benar-benar kering.

2. Preparasi Karbosil

Preparasi karbosil pada penelitian ini mengacu pada penelitian Simanjuntak dkk.
(2012). Preparasi karbosil dilakukan menggunakan unit pirolisis skala
laboratorium, dilengkapi dengan termokopel untuk menjaga proses pada suhu
yang ditentukan. Eksperimen ini dilakukan dengan menempatkan 500 gram sekam
kering di dalam reaktor pada suhu 450 °C selama 6 jam. Kemudian sampel

ditumbuk menjadi bubuk oleh mortar dan alu, dan diayak dengan 200 mesh.
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3. Preparasi Paduan Aspal Karbosil

Preparasi paduan aspal karbosil diawali dengan melarutkan aspal dengan bensin
sambil diaduk dan dipanaskan. Aspal yang sudah cair ditambahkan serbuk
karbosil dengan variasi perbandingan massa karbosil dan aspal yaitu 0:100; 10:90;
15:85; 20:80; 25:75; dan 30:75. Campuran dipanaskan sambil diaduk
menggunakan hot plate hingga homogen. Setelah itu dilakukan pengeringan
sampel campuran aspal silika dengan menggunakan oven selama 4 jam pada suhu
100 °C. Sampel digerus dengan mortar dan pestle. Sampel yang sudah digerus
kemudian diayak No.200 mesh untuk mendapatkan serbuk paduan aspal karbosil.
Dilakukan pembuat pelet pada sampel dengan cara dipress menggunakan pressing
hidrolic dengan tekanan 10 Ton untuk karakterisasi SEM-EDS dan uji fisis

(densitas, daya serap, dan kekerasan).

4. Pembuatan Pelet Paduan Aspal Karbosil

Pembuatan pelet menggunakan alat hydrolic press. Langkah pertama yang
dilakukan yaitu aspal ditimbang sebanyak 5 gram untuk masing-masing paduan.
Setelah ditimbang masing-masing sampel dikeringkan menggunakan oven dengan
suhu 100 °C selama 1 jam hingga sampel kering. Kemudian sampel ditekan
dengan beban 10 ton. Langkah-langkah yang dilakukan dalam proses pressing
yaitu:

a. Disiapkan sampel dan alat pressing.

b. Sampel dimasukkan ke dalam cetakan press yang berbentuk silinder.

c. Cetakan press dipasang ke dalam alat pressing kemudian dikunci dengan

memutar sekrup.
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d. Tuas pompaan ditekan untuk mendapatkan berat beban sebesar 10 ton.
e. Sekrup diputar untuk melepaskan cetakan press.

f. Tuas ditekan untuk mengeluarkan hasil pelet.

D. Karakterisasi Sampel

Karakterisasi sampel yaitu Scanning Electron Microscopy (SEM-EDS) dan FTIR,

serta uji fisis (densitas dan daya serap), dan uji kekerasan.

1. Karakterisasi SEM-EDS

Karakterisasi SEM-EDS dilakukan untuk mengetahui mikrostruktur bahan.

Langkah-langkah dalam proses SEM-EDS adalah:

a. Sampel yang akan dianalisa dimasukkan 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.

b. Elektron ditembakkan dan akan melewati berbagai lensa yang ada menuju ke
satu titik di sampel.

c. Sinar elektron tersebut akan dipantulkan ke detektor lalu ke amplifier untuk
memperkuaat signal sebelum masuk ke komputer untuk menampilkan gambar

yang diinginkan.

2. Karakterisasi FTIR

Uji FTIR ini dilakukan untuk menganalisis gugus fungsi yang terdapat pada

sampel. Adapun langkah-langkah dalam uji FTIR ini adalah sebagai berikut:
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. Kristal KBr murni dihaluskan dalam mortar dan pestle kemudian KBr tersebut
diayak.

. KBr halus yang sudah diayak ditimbang seberat £ 0,1 gram, kemudian sampel
padat (bebas air) ditimbang dengan massa + 1 % dari berat KBr.

. KBr dan sampel dicampur ke dalam mortar dan pestle diaduk sampai
tercampur merata.

. Disiapkan cetakan pellet.

. Dicuci bagian sampel, base dan tablet frame dengan kloroform.

. Sampel KBr yang telah dicampur dimasukkan dengan set cetakan pellet.

. Dihubungkan dengan pompa vakum untuk meminimalkan kadar air.

. Diletakkan cetakan pada pompa hidrolik kemudian diberi tekanan + 8 gauge.

i. Dihidupkan pompa vakum selama 1 menit.

j. Dimatikan pompa vakum dan diturunkan tekanan dalam cetakan dengan cara

keran udara dibuka.

. Dilepaskan pellet KBr yang sudah terbentuk dan ditempatkan pellet KBr pada
tablet holder.

. Dihidupkan alat dengan dialiri sumber arus listrik, alat interferometer dan
komputer.

.Klik “shortcut 8400” pada layar komputer yang menandakan program
interferometer.

. Sampel diletakkan dalam alat interferometer pada komputer klik FTIR 8400

dan diisi data file.
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Klik “Sample Start” untuk memulai, dan untuk memunculkan harga bilangan
gelombang klik “clac” pada menu, kemudian klik “Peak Table” lalu klik
GGOK"

Komputer, alat interferometer, dan sumber arus listrik dimatikan.

Uji Densitas

Pengujian densitas pada penelitian ini dilakukan menggunakan prinsip

Archimedes, adapun langkah- langkah yang dilakukan adalah sebagai berikut:

o))

b.

SN

Sampel paduan aspal silika disiapkan terlebih dahulu;

Sampel ditimbang menggunakan neraca digital untuk menentukan massa
kering sampel (my);

Beaker glass diisi akuades secukupnya, kemudian sampel dimasukkan ke
dalam beaker glass tersebut lalu direbus selama 1 jam pada hot plate;

Sampel dilap dengan tissue lalu ditimbang dengan neraca digital untuk
mengetahui massa jenuh (m;) sampel.

Beaker glass yang terisi air diletakkan di atas neraca digital dan kemudian
dikalibrasi, lalu sampel dimasukkan ke dalam air tersebut dalam keadaan
tergantung pada statif serta sampel diposisikan melayang di dalam air untuk
mengetahui massa gantung (mg) sampel;

Besarnya nilai densitas sampel dihitung dengan Persamaan (2.3) dan.

Uji Daya Serap Air

Pengujian daya serap air menggunakan sampel berbentuk pelet dan mengacu pada

ASTM C-20-00-2005. Prosedur pengujian daya serap air sebagai berikut:
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a. Sampel yang telah dipelet disiapkan terlebih dahulu dan ditimbang massanya
(My);

b. Sampel direndam dalam akuades 20 ml selama 3 jam dan ditimbang setelah
proses perendaman (my,);

c. Daya serap air sampel dihitung dengan Persamaan (2.4).

5. Uji Kekerasan

Uji kekerasan dilakukan menggunakan Mitutuyo Hardness Testing Machine HM-
200. Alat ini merupakan jenis uji mikro digital sehingga hasil pengukuran akan
langsung terbaca pada layar. Pengujian dilakukan dengan variasi beban dengan
waktu indentasi 10 detik. Pengujian kekerasan ini dilakukan sebanyak 3 titik yang

dipilih secara acak.

6. Diagram Alir

Secara garis besar, langkah kerja penelitian ini terbagi menjadi dua bagian yaitu
preparasi silika dari sekam padi dan pembuatan sampel paduan aspal karbosil.
Diagram alir preparasi silika sekam padi, preparasi karbosil, dan paduan aspal

karbosil dapat dilihat pada Gambar 15, 16, dan 17.



Sekam padi

Direndam dalam air selama 1 jam

A 4

Diambil yang tenggelam

A 4

Direndam dalam air panas selama 6 jam

\ 4

Ditiriskan dan dijemur hingga kering

\4

Dipanaskan dalam oven pada suhu 100
°C selama 30 menit

A 4

Sekam padi hasil
preparasi

\ 4

( Selesai )

Gambar 15. Preparasi Sekam Padi.
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( Mulai )

v

Sekam padi hasil preparasi

v

Ditimbang sebanyak 500 gram

!

Dimasukkan ke dalam rektor pada suhu

450 °C sel

ama 6 jam

A 4

Ditumbuk menjadi
dan

bubuk oleh mortar
alu

A

y

Diayak menggunakan ayakan 200 mesh

A

4

Karbosil hasil preparasi

Gambar 16. Pre

parasi Karbosil.
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Aspal

v

Ditimbang masing-masing sebanyak 1; 1,5; 2; 2,5; 3 gram

v

Dilarut dengan bensin 10 mL dan dipanaskan sambil diaduk

v

Ditambahkan serbuk karbosil masing-masing 9; 8,5; 8; 7,5; 7 gram dan
diaduk hingga homogen

v

Serbuk paduan aspal-karbosil

v

Dipanaskan menggunakan oven pada suhu 100 °C selama 4 jam

v

Digerus dan diayak menggunakan ayakan 200 mesh

v

Serbuk paduan aspal-
karbosil dengan ukuran

v

v

Ditimbang sebanyak 1 gram untuk
karakterisasi SEM/EDS dan FTIR

Ditimbang sebanyak 5 gram dan
ditekan menggunakan hidrolic press

v

Pelet paduan aspal
karbosil

v

Diuji densitas, daya serap, dan kekerasan

v

Data hasil uji dan karakterisasi sampel

!

Dianalisis

Selesai

Gambar 17. Paduan Aspal Karbosil.




V. KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, diperoleh beberapa kesimpulan

sebagai berikut:

1. Hasil analisis FTIR pada setiap sampel aspal-karbosil dengan masing-
masing perbandingan 0:100; 10:90; 15;85; 20:80; 25:75; dan 30:70
menunjukkan gugus fungsi yang terbentuk adalah O-H, Si-O-Si, Si-O, C-H,
dan C=0. Selain itu, tidak adanya gugus fungsi baru yang muncul selain gugus
fungsi aspal-karbosil menunjukkan bahwa tidak terjadi reaksi kimia antara

karbosil dan aspal.

2. Hasil analisis SEM menunjukkan variasi komposisi aspal dan karbosil
mempengaruhi mikrostruktur dan komposisi unsur sampel komposit aspal-
karbosil. Setelah dikarakterisasi dengan SEM terlihat adanya retakan dan
gumpalan yang bervariasi pada masing-masing sampel. Komposisi unsur yang
terbentuk sampel aspal-karbosil adalah C, Si, O, dan N. Penambahan

kandungan aspal menyebabkan persentase C meningkat.

3. Penambahan kandungan aspal pada sampel menyebabkan nilai densitas
meningkat dan nilai daya serap menurun karena pori-pori karbosil tertutup oleh

aspal sehingga penyerapan air semakin berkurang. Hasil uji kekerasan
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4. menunjukkan paduan aspal karbosil memiliki ketahanan retakan yang cukup

tinggi pada perbandingan aspal karbosil 30:70 yaitu 139,97.

B. Saran

Penelitian selanjutnya disarankan untuk meneliti menggunakan suhu sintering

yang berbeda agar diperoleh sifat fisis yang lebih baik.
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