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ABSTRAK 

 

 

PENGARUH SUHU KALSINASI TERHADAP KARAKTERISTIK 

SILIKA SEKAM PADI MENGGUNAKAN 

METODE LEACHING 

 

Oleh 

AHMAD NASRULLOH 

Telah dilakukan penelitian tentang pengaruh suhu kalsinasi terhadap karakteristik 

silika sekam padi menggunakan metode leaching dengan tujuan untuk mengetahui 

komposisi kimia, struktur, gugus fungsi, sifat termal dan bentuk morfologi yang 

terbentuk pada silika sekam padi menggunakan metode leaching. Hasil analisis 

TGA SPSR dan SP80 adanya penurunan massa berturut turut pada suhu 106 ℃ dan 

105 ℃ sebesar 7,68 %, dan 8,34 %. Terjadi penyusutan massa berturut turut pada 

Suhu 200 ℃ - 370 ℃ sebesar 41,49 % dan 45,14 %. Kembali terjadi susut massa 

berturut turut pada suhu 370 ℃ - 600 ℃ sebesar 50,18 % dan 53,65 %. Analisis 

XRF menghasilkan silika tertinggi pada suhu 1000 ℃ yaitu sekitaran 98,849 %. 

Analisis XRD menunjukkan struktur amorf dari sampel suhu ruang sampai suhu 

600 ℃, 700 ℃, 800 ℃, 900 ℃ dan 1000 ℃ dengan puncak tertinggi pada 2θ = 

20,073°. Analisis FTIR silika sekam padi menunjukkan terbentuknya gugus fungsi 

Si-OH ,OH, Si-O-Si, dan O-Si-O. Analisis SEM SPSR menunjukkan struktur 

permukaan tampak tidak rata dan adanya gumpalan (agglomerated) pada sampel 

tanpa perlakuan, sedangkan pada SP1000 ℃ struktur permukan tampak sedikit rata 

di bandingkan SPSR. 

 

Kata Kunci: Sekam padi, Leaching, DTA, XRF, XRD, FTIR, SEM. 
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ABSTRACT 

 

 

PENGARUH SUHU KALSINASI TERHADAP KARAKTERISTIK 

SILIKA SEKAM PADI MENGGUNAKAN 

METODE LEACHING 

 

By 

AHMAD NASRULLOH 

Research has been carried out on the effect of calcination temperature on the 

characteristics of rice husk silica using the leaching method with the aim of 

knowing the chemical composition, structure, functional groups, thermal properties 

and morphological forms formed on rice husk silica using the leaching method. The 

results of the TGA SPSR and SP80 analysis showed that there was a decrease in 

mass, respectively, at temperatures of 106 ℃ and 105 ℃ of 7,68 % and 8,34 %, 

respectively. Mass shrinkage occurred respectively at temperatures of 200 - 370 

℃ by 41,49 % and 45,14 %. Again, mass loss occurred at a temperature of 370 - 

600 ℃ of 50,18% and 53.65%, respectively. XRF analysis produces the highest 

silica at a temperature of 1000 ℃ which is around 98.849 %. XRD analysis showed 

the amorphous structure of the samples at room temperature to temperatures of 600 

℃ , 700 ℃, 800 ℃, 900 ℃ and 1000 ℃ with the highest peak at 2θ = 20.073°. FTIR 

analysis of rice husk silica showed the formation of functional groups Si-OH, OH, 

Si-O-Si, and O-Si-O. SPSR SEM analysis showed that the surface structure looked 

uneven and the presence of lumps (agglomerated) in the untreated sample, while in 

SP1000 ℃ the surface structure looked slightly flat compared to SPSR. 

 

 

 

Kata Kunci: Sekam padi, Leaching, DTA, XRF, XRD, FTIR, SEM. 
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I. PENDAHULUAN 

 

1.1. Latar Lelakang 

Sekam padi adalah bentuk limbah dari industri penggilingan padi dan diproduksi 

dalam jumlah banyak di dalam dan di seluruh negeri. India menghasilkan 12 juta 

ton sekam padi setiap tahun. Di seluruh dunia sekam padi tahunan diperkirakan 

berjumlah 80 juta ton. Sekam padi dianggap sebagai bentuk limbah dari proses 

penggilingan padi dan sering dibiarkan dan tidak diigunakan sampai membusuk di 

lapangan atau sering dibakar (Heta et al., 2015). 

 

Produksi padi di Provinsi Lampung menurut Badan Pusat Statistik pada tahun 2020 

sebanyak 2,60 juta ton (BPS, 2020). 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). Sekam padi yang cukup banyak ini, umumnya 

hanya dijadikan limbah namun beberapa kandungannya yang dapat dimanfaatkan 

salah satunya adalah silika. Sekam padi mengandung silika  paling banyak 

dibandingkan dengan produk samping padi lainnya. Sekam padi mengandung silika 

dalam kisaran 80-90 wt%. Silika dalam sekam padi ada dalam bentuk amorf 

terhidrasi seperti silika gel (Heta et al., 2015). 

 

Silika secara alami ditemukan berukuran nanopartikel dalam sekam padi, sehingga 

memberikan sumber alternatif yang menjanjikan dari nanopartikel silika amorf, 
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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 sumberdaya alam sangat 

bermanfaat dibidang sains, biomedis dan material. Nanopartikel silika juga 

digunakan dalam berbagai bidang seperti keramik, adsorben, sebagai katalis 

(Hessien et al., 2009), dan sebagai sumber untuk preparasi bahan lanjutan 

(Chandrasekhar et al., 2003; Chandrasekhar et al., 2005). Karena kelebihannya 

yang aplikatif dan mudah didapatkan, beberapa upaya untuk menghasilkan silika 

dengan berbagai metode seperti  metode leaching dengan asam sitrat. 

 

Oleh karena itu silika amorf dapat dibuat menjadi silika sol, silika gel, silika 

endapan, dan silika pirogenik. Silika juga dapat dimanfaatkan untuk bahan katalis, 

campuran pada tinta, bahan pengeras beton, komponen deterjen dan sabun, serta 

sebagai unsur pengeras pada pembuatan batu bata. Silika mempunyai sifat 

higroskopis sehingga dapat digunakan sebagai bahan penyerap air.  

 

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). Silika yang dihasilkan 

dari sekam padi memiliki beberapa kelebihan dibandingkan dengan silika mineral, 

dimana silika sekam padi memiliki butiran halus yakni 20 μm, lebih reaktif, biaya 

yang relatif murah, dan ketersediaan bahan baku yang melimpah, serta dapat 

diperbaharui. Dengan kelebihan tersebut, menunjukkan bahwa silika sekam padi 
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berpotensi cukup besar sebagai sumber silika yang merupakan bahan material yang 

memiliki aplikasi yang cukup luas penggunaannya (Sun and Gong, 2001). 

 
Silika dari sekam padi dapat diperoleh dengan berbagai cara. Secara sederhana, 

proses isolasi silika dapat dilakukan dengan cara pembakaran langsung. Namun, 

metode pembakaran ini jika tidak disertai dengan perlakuan yang tepat akan 

menghasilkan abu yang sudah mengalami transformasi menjadi silika kristalin. Hal 

ini disebabkan oleh keberadaan senyawa-senyawa pengotor inorganik seperti 

senyawa-senyawa mineral yang mengandung kalium (K) dan sodium (Na) yang 

dapat menurunkan titik leleh silika sehingga dapat mempercepat perubahan fasa 

amorf menjadi kristalin (Umeda, 2008). Senyawa-senyawa pengotor inorganik ini 

dapat dihilangkan dari sekam padi melalui proses leaching menggunakan larutan 

asam untuk mendapatkan silika dengan kemurnian yang tinggi sebelum proses 

pengabuan. Parapeneliti pendahulu melakukan proses perlakuan awal sekam padi 

menggunakan HCl (Sapei, 2012), H2SO4  dan asam sitrat (Umeda, 2008), asam 

asetat (Rafiee, 2012), HNO3 dan asam oksalat (Chandrase-khar, 2005), sebelum 

melakukan proses thermal. 

 

Berdasarkan uraian diatas maka mendorong penulis untuk melakukan penelitian 

mengenai pengaruh suhu kalsinasi terhadap karakteristik silika sekam padi 

menggunakan metode asam sitrat leaching yang mana diharapkan dengan metode 

leaching diperoleh silika dengan kemurnian yang cukup tinggi dan zat pengotor 

yang lebih sedikit. Metode leaching yang dipilih yaitu menggunakan asam sitrat 

dengan konsentrasi 10% atau 50,25 g (Suci, 2020) pada suhu pengadukan 80℃ 

selama 2 jam (Desma, 2020). Selanjutnya kalsinasi dari bahan silika sekam padi 
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pada suhu 600℃, 700℃, 800℃, 900℃ dan 1000℃. Karakterisasi material 

menggunakan beberapa yaitu Differential Thermal Analysis–Thermogravimetric 

Analysis (DTA-TGA) untuk mengetahui sifat termal, X-Ray Diffraction (XRD) 

untuk mengetahui struktur kristal, X-Ray Flourenscence (XRF), Fourier 

TransformInfra-Red (FTIR) untuk mengetahui gugus fungsional, dan Scanning 

Electron Microscopy dan Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX) untuk 

mengetahui mikrostruktur. 

 

 

1.2.  Rumusan Masalah 

Rumusan masalah yaitu bagaimana komposisi kimia, struktur, gugus fungsi, sifat 

termal dan bentuk morfologi yang terbentuk pada silika sekam padi menggunakan 

metode leaching dengan variasi suhu kalsinasi? 

 

 

1.3. Tujuan Penelitian 

 

Tujuan Penelitian yaitu mengetahui komposisi kimia, struktur, gugus fungsi, sifat 

termal dan bentuk morfologi yang terbentuk pada silika sekam padi menggunakan 

metode leaching dengan variasi suhu kalsinasi. 

 

 

1.4. Batasan Masalah 

 

Batasan masalah dalam penelitian ini adalah silika yang dihasilkan adalah silika 

berbasis sekam padi yang dilakukan menggunakan metode leaching. Bahan yang 

digunakan yaitu sekam padi sebagai sumber silika. Variasi suhu kalsinasi yang 



5 

 

 
 

digunakan adalah 600℃, 700℃, 800℃, 900℃ dan 1000℃. Karakterisasi yang 

dilakukan menggunakan DTA, XRD, XRF, FTIR, dan SEM. 

 

1.5. Manfaat Penelitian 

Manfaat penelitian ini adalah dapat mengetahui struktur kristal, komposisi unsur, 

gugus fungsi, sifat termal dan mikrostruktur yang terdapat pada silika sekam padi 

menggunakan metode leaching dengan suhu kalsinasi.Sekam padi menjadi bahan 

acuan penelitian selanjutnya yang ingin meneliti tentangsilika. Metode leaching 

menjadi alternatif dalam pembuatan silika sekam padi. 



6 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

II. TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1. Sekam Padi 

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 kJ/Kg, sehingga dapat dijadikan bahan bakar 

yang lebih murah dari pada batubara karena efisiensinya sama dengan batubara 

(Yadav dan Singh, 2011). 

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. Penelitian menunjukkan bahwa sekam padi dapat 

digunakan sebagai bahan bakar Ugheoke et al., (2006). Sekam padi biasanya 

banyak berakhir dengan dibakar diruang 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 
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dapat dimanfaatkan sebagai pupuk organik untuk meningkatkan produktivitas dan 

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

 

 

2.2.  Silika 

Sekam padi merupakan bahan baku terbesar penghasil silika Kalapathy et al., 

(2002). Abu sekam padi adalah salah satu bahan baku yang mengandung banyak 

silika yaitu 90-98 % Bakar et al., (2010); Real et al., (1996). Silika dalam bentuk 

amorf didapatkan saat sekam padi dibakar pada suhu yang stabil di bawah 700oC 

Real et al., (1996). Kereaktifan silika dipengaruhi oleh suhu pengabuan dimana 

kereaktifan optimum diperoleh saat sekam padi di bakar pada suhu 550-700 ℃ 

Kalapathy et al., (2002). Perubahan bentuk silika amorf ke bentuk silika kristal 

terjadi jika abu dibakar pada suhu di atas 850 ℃ Real et al., (1996). 

Silika kristal digunakan pada keramik Prasad et al., (2001) dan industri semen 

Saha et al., (2001). Sedangkan silika amorf digunakan dalam pembuatan bata 

tahan api Prasad et al., (2001); Isaia et al., (2003), proses pemurnian air Saha et 

al., (2001); Foletto et al., (2009), proses vulkanisasi Siriwandena et al., (2001). 

Selain didukung dengan jumlah yang melimpah, silika sekam padi dapat diperoleh 

dengan sangat mudah, yakni dengan ekstraksi alkali Kalapathy et al., (2002). 

Untuk menghasilkan silika amorf dengan kemurnian tinggi, sebelum diberikan 

perlakuan panas terlebih dahulu dilakukan leaching sekam padi dengan asam dan 

alkali, seperti HCl, HNO3, H2SO4, H3PO4, CHCOOH, NaOH, KOH, Ca(OH)2, 

dan KMnO Patel et al., (1987); Javed et al., (2010); Harsono, (2002). Dengan 
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prosedur ini, maka dapat diperoleh padatan silika dengan kemurnian sekitar 93 % 

Harsono., (2002). Tabel 2.1 Menunjukkan karakteristik silika yang lebih rinci. 

 

2.3. Struktur Kristal dan Amorf 

 

2.3.1.  Kristal 

Kristal merupakan komposisi 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 sel satuan yang merupakan sekumpulan 

atom yang tersusun secara khusus dan tiap 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 kisi Istiyono., (2000). 

 

Gambar 2.1 Menunjukkan struktur kristal silika dengan ikatan atom-atom Si 

(Silikon) berwarna merah dan O (Oksigen) berwarna biru. Struktur kristal SiO2 

yang memiliki sistem kristal tetragonal dengan tipe pola I, memiliki nama space 

grup I-4, bernomor space group 88,volume sel satuan =357,388795Å
3

, serta 

parameter kisia = b = 8,6557Å, c = 4,7702Å, α = β = γ = 90° (Boisen et al., 1994). 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Gambar 2.1. Struktur kristal silika yang digambar dengan program VESTA  

                     (Momma dan Izumi, 2011). 
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2.3.2.  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 

mempunyai bentuk tertentu. Gambar 2.2 menunjukkan perbedaan dari susunan 

atom kristal dan amorf. 

 

 

 

 

 

 
 
 
 

 

 

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

 

2.4. Karakterisasi 

 

2.4.1.  X-Ray Fluorenscence 

Analisa 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 mengisiposisi kosong yang ditinggalkan oleh elektron yang 
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terpental tadi. Proses eksitasi ini akan disertai dengan pemancaran cahaya dengan 

energi yang lebih kecil dari pada energi yang menyebabkan tereksitasinya elektron. 

Energi yang dipancarkan ini dinamakan radiasi flouresensi. Radiasi flouresensi ini 

memiliki energi yang khas tergantung dari elektron yang tereksitasi pada atom 

penyusun sebuah material. Karakteristik dari radiasi flouresensi pada setiap unsur 

ini memungkinkan dapat dilakukannya analisa kualitatif untuk mengidentifikasi 

unsur-unsur yang berbeda. Sementara itu, analisa kuantitatif untuk menentukan 

konsentrasi dari unsur yang dianalisis dapat ditentukan berdasarkan intensitas dari 

radiasi fluoresensi yang dipancarkan Setiabudi et 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 transisi elektron yang terjadi pada 

setiap atom unsur, memiliki nilai panjang gelombang tertentu yang telah diketahui 

besarannya. Oleh karena itu, dengan diketahuinya panjang gelombang apa saja 

yang terdapat pada berkas cahaya yang dipancarkan dari sampel, maka dapat 

diidentifikasi unsur apa saja yang terdapat pada sampel tersebut. 
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2.4.2.  Differential Thermal Analysis-Thermogravimetric Analysis 

Teknik analisis termal yang biasa digunakan adalah TGA dan DTA. Teknik 

analisis termal TGA secara otomatis merekam perubahan berat sampel sebagai 

fungsi 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 (ΔT) antara  sampel dengan material referensi 

sebagai fungsi dari suhu Hammer., (2013). Teknik analisis DTA ini yang Paling 

banyak digunakan. Material yang digunakan sebagai referensi ideal adalah sebuah 

substansi dengan massa yang sama sebagai sampel. Pada DTA, biasanya 

digunakan bubuk alumina (Al2O3) dan magnesium oksida (MgO) sebagai material 

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

 

Untuk memperoleh data, sampel (berdiameter 2 mm, kapasitas massa 0,1-10mg) 

dimasukkan sebuah termokopel sangat tipis, begitujuga selanjutnya, hal yang sama 

juga dilakukan pada tabung atau wadah yang berisi sampel referensi. Untuk 

pemanasan atau pendinginan sampel dilakukan dengan laju seragam. Untuk 

memperoleh hasil data yang baik, maka sampel harus halus yaitu dengan ukuran 

100 mesh Khopkar., (1990). Sedangkan hasil pengukuran fungsi t merupakan suatu 

petunjuk perolehan ataupun kehilangan energi dari sampel yang diuji. Bila dalam 

pengamatan ternyata suhu bahan acuan lebih tinggi dari pada suhu sampel maka 

diperoleh T negatif atau terjadi perubahan endotermik dan sebaliknya jika suhu 

bahan acuan lebih rendah dari pada suhu sampel maka diperoleh T positif atau 

terjadi perubahan  eksotermik.  Bila suhu  sampel dengan suhu  acuan  sama  berarti 
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tidak terjadi perubahan, dalam hal ini hanya ditunjukkan berupa garis lurus 

(baseline) Robert., (1994). 

2.4.3. X-Ray Diffraction 

Difraksi sinar-X (XRD) adalah teknik nondestruktif yang kuat untuk 

mengkarakterisasi bahan-bahan kristalin. Ini memberikan informasi tentang 

struktur, fase, orientasi kristal yang disukai (tekstur), dan parameter struktural 

lainnya, seperti ukuran butir rata-rata, kristalinitas, ketegangan, dan cacat kristal. 

Puncak difraksi sinar-X dihasilkan oleh interferensi konstruktif dari sinar 

monokromatik sinarX yang tersebar pada sudut tertentu dari setiap rangkaian 

bidang kisi dalam sampel. Intensitas puncak ditentukan oleh distribusi atom dalam 

kisi Bunaciu et al., (2015).  

 

Tahapan kerja X-ray Diffraction (XRD) terdiri dari empat tahap, yaitu produksi, 

difraksi, deteksi dan interpretasi. 

1. Produksi: pada tahap ini elektron yang dihasilkan ketika filamen (katoda) 

dipanaskan akan dipercepat akibat perbedaan tegangan antara filamen (katoda) dan 

loga mtarget (anoda) sehingga terjadi tumbukan dengan logam target. Tumbukan 

ini akan menghasilkan radiasi sinar-X yang akan keluar dari tabung sinar-X dan 

berinteraksi dengan struktur kristal material yangdi uji Tamer, (2013). 

2. Difraksi: ketika suatu berkas sinar-X diarahkan pada material yang diuji yang 

berupa fase padat, maka akan timbul pola-pola difraksi yang menyerupai pola 

gelap danterang. 

3. Deteksi: interferensi  konstruktif radiasi  sinar-X hasil  difraksi  selanjutnya  akan 

dideteksi oleh detektor. 
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4. Interpretasi: interferensi konstruktif yang telah dideteksi diperkuat 

gelombangnya agar terbaca secara spektroskopi sebagai puncak-puncak grafik 

yang ditampilkan pada layar komputer Rahman dan Toifur., (2016) 

 

2.4.4.  Fourier TransformInfra-Red 

Salah satu hasil kemajuan instrumentasi inframerah (IR) adalah pemrosesan data 

seperti FTIR. FTIR dapat menganalisis kualitatif suatu senyawa organik karena 

spektrum setiap zat organik memiliki karakteristik. Setiap kelompok fungsional 

menyerap sinar  inframerah pada  frekuensi tertentu. FTIR menggunakan prinsip 

spektroskopi inframerah, dimana radiasi yang mengandung semua  frekuensi di 

wilayah inframerah dilewatkan melalui sampel. Frekuensi yang diserap, muncul 

sebagai penurunan sinyal pada detektor. Informasiini ditampilkan sebagai 

spektrum radiasi dalam bentuk % transmisi dan bilangan gelombang. 

FTIR terdiri dari 5 bagian utama yaitu: 

1. Sumber sinar, terbuat dari filamen Nerst atau globar yang dipanaskan 

menggunakan listrik hingga temperatur 1000-1800 ºC. 

2. Beam splitter, 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. 
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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. Berkastersebut akan dipancarkan mengenai beam 

splitteruntuk diteruskan atau dipantulkan mengenai cermin dan dipantulkan 

kembali hingga mengenai sampel dan menembusnya menuju detektor. Detektor 

akan menghasilkan sinyal berupa interferogram yang terbentuk dari interferometer. 

Komputer akan mengubah sinyal dari interferogram ke dalam spektrum sinyal 

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

 

2.4.5.  Scanning Electron Microscopy 

Komponen dasar peralatan SEM terdiri dari empat sistem utama, yaitu sistem 

penembak elektron yang menghasilkan elektron dengan jumlah tertentu, sistem 

lensa yang berupa elektromagnetik yang memfokuskan berkas elektron pada 

permukaan  sampel, sistem  pelarikan yang  membentuk  bayangan dengan prinsip 

pelarikan (scanning), dan sistem deteksi yang memanfaatkan elektron sekunder 

dan elektron terhambur balik. Hasil interaksi berkas elektron dengan permukaan 

sampel, dapat berupa Secobdary electrons (SE), Backwards scatter electrons 

(BSE), electron, auger, sinar-X dan elektron transmisi. Pada SEM hanya 

memanfaatkan SE dan BSE untuk memperoleh informasi struktur mikro, 

sedangkan  sinar-X  digunakan  untuk  menganalisa  komposisi  kimia  pada 

permukaan sampel Johan., (2009). 

Komponen utama alat SEM yaitu: 



15 

 

 
 

1. Tiga pasang lensa-lensa elektromagnetik yang berfungsi memfokuskan berkas 

elektron menjadi sebuah titik kecil, lalu oleh dua pasang scancoil discankan 

dengan frekuensi variabel pada permukaan sampel. Semakin kecil berkas 

difokuskan semakin besar resolusi lateral yang dicapai. 

2. Sumber elektron, biasanya berupa  filamen dari bahan kawat tungsten atau 

berupa jarum dari paduan Lantanum Hexaboride LaB6 atau Cerium Hexaboride 

CeB6, yang dapat menyediakan berkas elektron yang teoretis memiliki energi 

tunggal (monokromatik). 

3. Imagingdetector, yang berfungsi mengubah sinyal elektron menjadi gambar 

Sujatno et al., (2015). 
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III. METODE PENELITIAN 

 

 

3.1. Waktu dan Tempat 

Penelitian ini dilakukan pada bulan Januari 2022 sampai April 2022 Laboratorium 

Fisika Material Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas 

Lampung. Karakterisasi DTA/TGA dilakukan di UPT Laboratorium dan Sentra 

Inovasi Teknologi Universitas Lampung. Karakterisasi XRF dilakukan di 

Laboratorium Universitas Negeri Padang. Karakterisasi FTIR dan XRD dilakukan 

di Laboratorium Terpadu Universitas Islam Indonesia. Karakterisasi SEM 

Laboratorium Layanan Pengujian Institut Biosains Universitas Brawijaya. 

 

3.2.  Alat dan Bahan 

3.2.1. Alat Penelitian 

Alat yang digunakan dalam penelitian ini diantaranya yaitu beaker glass 1000 

mL, beaker gelas 500 mL, spatula kaca, alumunium foil, pestle, mortar, oven, 

kompor listrik, termometer, saringan, bak kecil, baskom, cawan, furnance, botol 

sampel, timbangan digital dan alat-alat karakterisasi. 

 

3.2.2. Bahan Penelitian 

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah sekam padi, asam sitrat  

(C6H8O7), aquades. 
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3.3. Metode Penelitian 

3.3.1 Preparasi Sekam Padi 

Berikut ini adalah preparasi sekam padi: 

1) Menyiapkan sekam padi 

2) Mencuci sekam padi dengan air hingga bersih, bilas sebanyak 3 kali agar 

menghilangkan kotoran yang menempel pada sekam padi. 

3) Merendam sekam padi selama 1 jam dengan air. 

4) Merendam sekam padi dengan air mendidih selama 15 menit 

5) Meniriskan sekam padi dan dikeringkan dibawah sinar matahari semala 2 sampai 

3 hari hingga kering merata. 

6) Mengeringkan sekam padi menggunakan oven pada suhu 100 ℃ selama 2 jam. 

 

3.3.2. Sintesis Silika Sekam Padi menggunkan Metode Leaching dengan 

Asam Sitrat (𝐂𝟔𝐇𝟖𝐎𝟕), 

Langkah-langkah melakukan sintesis silika sekam padi menggunakan metode 

leaching dengan suhu larutan 80 ℃  adalah sebagai berikut: 

1) Menimbang asam sitrat sebanyak 50,25 g dan sekam padi sebanyak 30 g. 

2) Melarutkan asam sitrat dengan menambahkan aquades sebanyak 500 mL dalam 

beaker glass 1000 mL. 

3) Melarutkan larutan asam sitrat pada kompor listrik dan dipanaskan sampai suhu 

80 ℃. 

4) Memasuka sekam padi kedalam lrutan asamsitrat dan diaduk perlahan pada suhu 

konstan selama 2 jam. 

5) Diginkan sekam padi selama 15 menit. 
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6) Mencuci sekam padi sebanhak 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. 

7) Menyaring sekam padi hasil cucian dengan menggunakan penyaring dan 

dikeringkan dalam oven pada suhu 120℃ selama 3 jam. 

8) Sekam padi kemudian dibakar dalam furnance pada suhu 600 ℃, 700 ℃, 800 ℃, 

900 ℃, 1000 ℃ selama 5 jam dengan laju pembakaran 5 ℃/menit. Sekam padi 

dari hasil proses leaching ini di karakterisasi XRF, XRD, SEM, FTIR dan DTA. 

 

3.4. Karakterisasi Sempel 

Karakterisasi sampel dilakukan dengan menggunakan beberapa alat yaitu X-Ray 

Diffractometer (XRD), X-Ray fluoresence (XRF), Fourier Transform Infra Red 

(FTIR), Scanning Electron Microscopy (SAM), Differtial Thermal Analiysis 

(DTA). 

 

3.4.1. Karakterisasi Differtial Thermal Analiysis (DTA) 

Karakterisasi TG/DTA bertujuan untuk mengetahui sifat termal serta stabilitas 

silika, dengan langkah-langkah sebagai berikut : 

1. Menyiapkan cawan platina kosong untuk digunakan sebagai sampel referensi 

dan memasukkan serbuk sampel silika sekam padi didalam cawan. 

2. Meletakkan kedua cawan platina pada posisi vertikal di sample holder dengan 

memutar posisi furnaice ke arah sampel holder yang  dilanjutkan dengan 

mengatur setting temperatur yaitu T𝑠𝑡𝑎𝑟𝑡=  30 °C, T𝑝𝑒𝑛𝑔𝑢𝑘𝑢𝑟𝑎𝑛=   =  1100 °C 

heating read (kenaikan suhu = 5 °C /menit). 
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3. 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 

T𝑝𝑒𝑛𝑔𝑢𝑘𝑢𝑟𝑎𝑛  tercapai  menurut program yang telah diatur. Apabila 

T𝑝𝑒𝑛𝑔𝑢𝑘𝑢𝑟𝑎𝑛 . Pengukuran telah tercapai maka power furnace dapat dimatikan 

yaitu pada posisi “Off” dan selanjutnya melakukan print hasil pengukuran. 

 

3.4.2. Karakterisasi X-Ray Diffractometer (XRD) 

Karakterisasi XRD bertujuan untuk mengetahui fasa struktur silika, dengan 

langkah-langkah sebagai berikut: 

1. Menyiapkan sampel yang dianalisis, kemudian merekatkannya pada kaca dan 

memasangkan pada yang berupa lempeng tipis berbentuk persegi panjang 

(sampel holder)dengan lilitan perekat. 

2. Memasang sampel yang telah disimpan pada sampel holder kemudian meletakan 

pada sampel stand dibagian gonimeter. 

3. Memasukan parameter pengukuran pada software pengukuran melalui komputer 

pengontrol, yaitu meliputi penentuan scane mode,penentuan rentang sudut, 

kecepatan scan cuplikan, memberi nama cuplikan dan memberi nomor urut File 

data. 

4. Mengoprasikan alat diffraktometer dengan perintah “start” pada menu 

komputer, dimana sinar-X akan meradiasi sampel yang terpancardari target Cu 

dengan panjang gelombang 1,5406 Å. 

5. Melihat hasil difraksi pada komputer dan intensitas difraksi pada sudut 2𝜃 tentu 

dicetak oleh mesin printer. 
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6. Data yang terekam berupa sudut difraksi (2𝜃), besarnya intensitas (I), dan waktu 

pencatatan pelangkah (t). 

7. Setelah data diperoleh analisis kulitatif dengan menggunakan search matct 

analiysis yaitu membandingkan data yang diperoleh dengan data standar (Power 

Diffraction File Database). 

 

3.4.3. Karakterisasi X-Ray fluoresence (XRF) 

Karakterisasi XRF bertujuan untuk mengetahui komposisi unsur dari silika, dengan 

langkah-langkah sebagai berikut: 

1. Meletakan sampel didalam holder. Memasukan bagian bawah holder yang 

tertutup seluruhnya oleh sampel karena akan ditembakan oleh sinar-X. 

2. Setelah sampel siap pada sampel holder, menutup lid dan kemudian 

menghidupkan XRF menggunakan tobol on. 

3. Analisis akan berjalan dengan menggunakan tombol sinar-X yang akan 

mengenai sampel beberapa saat. 

4. Sinar-X yang mengenai sampel akan meneruskan kedetektor dan melanjutkan 

analisis unsur-unsur yang terkandung didalam sampel. 

 

3.4.4. Karakterisasi Fourier Transform Infra Red (FTIR) 

Karakterisasi FTIR bertujuan untuk mengetahui gugus fungsi silika, dengan 

langkah-langkah sebagai berikut: 

1. Menimbang sampel yang sudah dihaluskan dan sampel padat (bebas air). 

2. Menghaluskan kristal KBr murni dalam mortar dan pastle kemudian mengayak 

KBr tersebut. 

3. Mencampurkan KBr dan sampelkedalam mortar kemudian diaduk rata. 
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4. Menyiapkan cetakan kemudian mencuci bagian sampel, base dan tablet frame 

dengan klorofrom. 

5. Memasukan sampel KBr yang telah dicampur kedalam cetakan kemudian 

menghubungkan pompa vakum untuk meminimalkan kadar air. 

6. Meletakan cetakan pada pompa hidrolok kemudian diberi tekanan sebesar 8 

gauge dan menghidupkan pompa vakum selama 15 menit. 

7. Mematikan pompa vakum dan menurunkan tekanan dalam cetakan dengan cara 

membuka keran udara. 

8. Menghidupkan alat agar mengalir sumber listrik, alat interferometer dan 

komputer. 

9. Klik ”shortcut 8400” pada layar komputer kemudian menempelkan sampel pada 

alat interferometer pada komputer kemudian klik FTIR 8400 kemudian mengisi 

data file. 

 

3.4.5. Karakterisasi Scanning Electron Microscopy (SEM) 

Karakterisasi SEM bertujuan untuk mengetahui mikrostruktur silika, dengan 

langkah-langkah sebagai berikut: 

1. Memasukan sampel kedalam vacum column, untuk dianalisis dengan komdisi 

udara dipompa keluar agar menciptakan kondisi vakum. Kondisi dilakukan agar 

tidak ada molekul gas yang mengganggu jalanya elektro selama proses 

berlangsung. 

2. Menentukan elektron agar melewati berbagai lensa yang ada menuju ke suatu 

titik disempel. 

3. Sinar elektron terpantul ke detektor lalu ke ampifier untuk memperkuat sinyal 

sebelum kekomputer untuk menampilkan gambar yang diinginkan. 
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Mulai 

 

Menyiapkan sekam padi 

Prepare rice husks 

Sekam padi dibersihkan dengan air hingga bersih 

 

Sekam padi direndam selama 1 jam 

 

Sekam padi direndam dengan air panas selama 15 menit 

 

Sekam padi dikeringkan dibawah sinar mataari selama 2 hari 

 

Sekam padi dikeringkan dengan oven pada suhu 120℃ selama 1 jam 

 

Selesai 

 

3.5. Diagram Alir 

3.5.1. Preparasi Sekam Padi 

Diagram alir preparasi sekam padi ditujukan pada Gambar 3.1. 

 

 

  

  

 

 

 

  

 

 

  

 

  

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 3.1. Diagram alir preparasi sekam padi. 

Sekam 

padi 

kering 
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50,25 g asam sitrat dilarutkan dalam aquades 500 mL 

 

Dicampur dan diaduk secara konstan pada suhu yang diinginkan 

selama 2 jam 

 

Sekam padi dsaring dan dicuci dengan aquades sebanyak 300 mL 

selama 15 menit dengan pengulangan 5 kali. 

 

Sekam padi dikeringkan dala oven pada suhu 120°C selama 3 jam 

 

Sekam padi dikalsinasi pada suhu 600°C - 1000°C selama 5 jam 

 

3.5.2. Sintesis Silika Sekam Padi dengan Metode Leaching 

Diagram alir proses sintesis silika dari sekam padi ditujukan pada Gambar 3.2. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

    

 

  

 

 

 

  

 

 

 

 

 

  

 

Gambar 3.2. Sintesis silika sekam padi dengan metode leaching. 

30 g sekam padi dimasukan ke dalam larutan asam sitrat dan 

aquades 

 

Abu Sekam 

Padi 

 

Mulai 

 

XRD XRF FTIR SEM DTA 

Selesai 

 



24 
 

 
 

 

 

 

 

 

 

V. KESIMPULAN DAN SARAN 

 

5.1.  Kesimpulan 

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, maka diperoleh kesimpulan 

sebagai berikut: 

1. Hasil analisis TGA SPSR dan SP80 adanya penurunan massa pada suhu 106 ℃ 

sebesar 7,68 %, dan 105 ℃ sebesar 8,34 %. Terjadi penyusutan massa pada 

Suhu 200-370 ℃ sebesar 41,49 % dan suhu 200-370 ℃ sebesar 45,14 %. 

Kembali terjadi susut massa sebesar suhu 370-600℃ sebesar 50,18% dan suhu 

370-600 ℃ sebesar 53,65 %. DTA SPSR dan SP80 yang memiliki puncak 

endotermik pada rentang 30-200 ℃. pada titik suhu 50 ℃. dan 48 ℃ dan juga 

adanya puncak eksotermik pada rentang suhu 300-600 ℃. pada titik 391 ℃. 

dan 408℃. kemudian pada titik 970 ℃. dan 1000 ℃.. 

2. Hasil analisis XRF menghasilkan silika tertinggi pada suhu 1000 ℃. yaitu 

sekitaran 98,849 %.  

3. Analisis XRD menunjukkan struktur amorf dari sampel suhu ruang sampai 

suhu 600 ℃, 700 ℃., 800 ℃., 900 ℃. dan 1000 ℃. dengan puncak tertinggi 

pada 2θ = 20,073°.  

4. Hasil analisis FTIR silika sekam padi menunjukkan terbentuknya gugus fungsi 

Si-OH ,OH, Si-O-Si, dan O-Si-O.  



25 
 

 
 

5. Hasil analisis SEM SPSR menunjukkan struktur permukaan tampak tidak rata 

dan adanya gumpalan (agglomerated) pada sampel tanpa perlakuan, sedngkan 

pada SP1000 ℃. struktur permukan tampak sedikit rata di bandigkan SPSR 

karena semakin tinggi suhu kalsinasi maka semakin merata. 

 

5.2.  Saran 

Penelitian selanjutnya disarankan agar setiap pencucian bahan dilakukan 5 kali 

karena pencucian yang tidak bersih akan mempengaruhi kemurnian sampel. 

Kalsinasi suhu untuk penelitian selanjutnya di sarankan di atas suhu 1000 °C dan 

Pada penyimpanan sampel juga bisa mempengaruhi sampel setelah selesai 

peneltian agar bahan tidak terkontaminasi dengan udara dan pengotoran. 
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