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Abstrak

Telah dilakukan kajian variasi konsentrasi NaOH dalam ekstraksi silika dari limbah sekam padi Banjar
jenis “Pandak”. Penelitian ini bertujuan untuk mendapatkan data ilmiah dari pengaruh variasi konsentrasi
NaOH terhadap kemurnian silika serta hasil karakterisasi berdasarkan Fourier Transform Infrared
Spectroscopy (FTIR) dan X-Ray Fluoresence (XRF). Metode penelitian yang dilakukan menggunakan
sekam yang berasal dari Desa Kurau Kabupaten Tanah Laut dengan melewati proses pembakaran untuk
menghasilkan abu sekam padi Pandak dan dilanjutkan proses ekstraksi dengan variasi konsentrasi NaOH
10 M; 1.5 M; 2,0M; 2,5M; 3,0M. Hasil pembakaran dari sekam padi Pandak diperoleh abu dengan
rendemen sebesar 22,14% dengan hasil ekstraksi silika tertinggi pada konsentrasi NaOH 3,0M yaitu seberat
6,1377 gram dengan rendemen sebesar 613764% . Kemudian untuk hasil karakterisasi identifikasi gugus
fungsi berdasaifin FTIR menunjukkan bahwa abu dan silika dari sekam padi Pandak memiliki gugus
dominan yaitu gugus silanol (Si-OH) dan siloksan (Si-O-Si), sedangkan untuk karakterisasi komposisi
menggunakan XRF senyawa silika memiliki persentase tertinggi yaitu sebesar 48,600% yang diperoleh
pada konsentrasi NaOH 2,0M.

Kata kunci: abu sekam padi Pandak, ekstraksi, silika.

Abstract

The study of NaOH concentration variation in silica extraction from Banjar rice husk waste type "Pandak".
This study aims to obtain scientific data from the influence of variations in NaOH concentration on silica
purity as well as characterization results based on Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) and X-
Ray Fluorescence (XRF). The research method was carried out using husks originating from Kurau Village,
Tanah Laut Regency by going through the combustion process to produce Pandak rice husk ash and
continued the extraction process with a variation of NaOH concentration of 1.0 M; 1.5 M; 2.0M; 2.5M;
3 .0M The combustion result of Pandak rice husk obtained ash with a yield of 22.14% with the highest silica
extraction yield at NaOH concentration of 3.0M weighing 6.1377 grams with a yield of 61.3764%. Then
for the results of characterization of function group ifgjtification based on FTIR shows that ash and silica
from Pandak rice husk has a dominant group namely silanol (Si-OH) and siloxane (Si-O-Si) clusters, while
for composition characterization using XRF silica compound has the highest percentage of 48.600%
obtained at NaOH concentration of 2.0M.

Keywords: Pandak rice husk ash, extraction, silica.




LATAR BELAKANG

Padi merupakan komoditas pertanian utama diberbagai daerah di Indonesia, termasuk di
Provinsi Kalimantan Selatan. Padi yang dihasilkan terdapat beraneka macam varietas dan salah
satunya adalah padi jenis Pandak. Salah satu keunikan padi lokal ini adalah memiliki umur yang
panjang, sehingga untuk pola tanamnya hanya satu kali dalam setahun (Khairullah er al., 2008).
(fgmudian untuk keunggulan dari varietas lokal ini yaitu kemudahan dalam membudi daya,
harga jual yang tinggi, dan karakteristik beras atau nasi yang disukai oleh masyarakat (Wahdah
& Langai, 2010). Diketahui bahwa produksi 100% padi yang dipanen menghasilkan 72% beras,
20% sekam padi dan sisanya dedak (Warsito et af., 2006). Sekam yang tidak dioptimalkan
pemanfaatannya akan menyebabkan permasalahan baru yaitu menumpuknya limbah padat
sekam dan proses degradasinya berlangsung secara lambat. Kgggponen sekam padi sendiri
terdiri dari lapisan keras yang membungkusggriopsis butir gabah yang disebut lemma dan palea
yang saling bertautan dan juga terdiri atas 34-44% selulosa, 23-30% lignin, 13-39% abu, dan
8-15% air. Berdasarkan komponen tersebut diketahui bahwa sekam yang melalui proses
pembglaran akan menghasilkan abu sekam yang mengandung kadar silika yang relatif tinggi
yaitu sebesar 86,90-97,30% dan sejumlah kecil alkali dan logam pengotor. Pemanfaatan silika
sendiri cukup luas dalam kegiatan industri maupun kehidupan sehari-hari, yaitu salah satunya
adalah sebagai penyerap kadar air dan pengatur kelembapan bahan suatu produk. Sehingga
silika dari limbah sekam padi memiliki potensi sebagai sumber silika terbarukan dan sekaligus
mampu meningkatkan nilai tambah dari limbah sekam padi (Agung et al., 2013). Metode yang
digunakan untuk mendapatkan silika adalah dengan menggunakan ekstraksi alkali yang
didasarkwada tingginya kelarutan silika yang cukup tinggi dalam w:ut basa seperti NaOH.
Menurut Kalapathy ez al.(2000) kelarutan silikag¥pri abu sekam padi sangat rendah pada pH<10
dan akan meningkat pada pH>10, sehingga ekstraksi silika dari abu sekam padi banyak
dilakukan dengan menggunakan pelarut alkali untuk mendapatkan pengendapan silika yang
kemudian akan dilagjutkan dengan proses penetralan. Penelitian ini bertujuan untuk
mengetahui pengaruh variasi konsentrasi NaOH terhadap kemurnian silika dari limbah sekam
padi Banjar jenis “Pandak” yang berada di Desa gfurau, Kabupaten Tanah Laut. Serta hasil
karakterisasi silika yang diperoleh berdasarkan Fourier Transform Infrared Spectroscopy
(FTIR) dan X-Ray Fluoresence (XRF).

METODE PENELITIAN
Alat dan Bahan
Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini adalah ayakan 240 mesh merk Retsch, botol
semprot, buret, cawan porselen, erlenmeyer , furnace merk Ney Vulcan Tipe D-550, gelas kimia,
kaca arloji, neraca analitik OHAUS model PIONEER, neraca analitik model LIBERTINI, oven
merk Memmert, pH indikator universal, pipet tetes, pipet ukur, statif, stirring hot plate merk
Stuart Tipe CB 302, sudip, termometer, label penanda, X-Ray Fluoresence (XRF) merk Rigaku




TiggNEX DE, dan Fourier Transform Infrared (FTIR) merk (Bruker Spectrometer) Tipe Alpha
I1. Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah akuades, H.SOa (p.a Merck), kertas
Whatman no. 42, NaOH padat (Mr = 40,00 g/mol) (p.a Merck), NH4OH dan sekam padi jenis
“Pandak™.

Prosedur Kerja

Preparasi Sekam Padi

Proses preparasi sekam pggi dilakukan dengan membersihkan kotoran ataupun debu dan
tanah menggunakan air bersih kemudian direndam dalam air panas selama 2 jam, lalu disaring
dan dicuci kembali sebanyak tiga kali menggunakan air panas. Sekam yang telah bersih
f3lanjutnya dikeringkan di bawah sinar matahggi, lalu dilanjutkan pengeringan menggunakan
oven pada suhu 110°C selama 3 jam (Pratomo et al. 2013).

Pengabuan Sekam Pﬂ

Sekam yang telah kering dimasukkan ke dalam cawan porselen, kemudian diabukan pada
suhu aggjl 200°C selama 1 jam menggunakan furnace. Setelah itu suhu dinaikkan menjadi
600°C selama 4 jam hingga terbentuk abu berwarna putih (Apriliani, 2016). Selanjutnya abu
yang dihasilkan digerugydan diayak menggunakan ayakan 240 mesh.

Ekstraksi Silika dari Abu Sekam Padi

Proses pemurnian dilakukan dengan cara mengekstraksi abu ‘;eknn padi yang diperoleh
dengan memasukkanggbu sebanyak 10 gram dan pada masing-masing gelas kimia (A, B, C, D,
E) ukuran 250 mL. Masing-masing gelas kimia étambahkan dengan 80 mL NaOH secara
berurutan dengan konsentrasi berturut-turut yaitu 1.0M; 1,5M; 2,0M; 2.5M; 3,“4, kemudian
dipanaskan menggunakan stirring hot plate pada suhu 90-95°C selama | jam sambil diaduk
menggunakan magnetik stirrer. Proses selanjutnya disaring menggunakan kertas Whatman no.
42 lalu residu yang dihasilkan dicuci dengan akuades hangat sebanyak 20 mL, kemudian filtrat
yang diperoleh didiamkan semalam pada suhu ruang. Hasil filtrat ini disebut larutan natrium
silikat (Na2Si03).

Proses selanjutnya larutan natrium silikat dititrasi dengan H2SO4 5,0M tetes demi tetes
sampai terbentuk gelatin hingga pH 2 dan ditambah larutan NH4OH 1,66M sampai pH 7 dengan
pengadukan konstan menggunakan netik stirrer serta dilakukan pada suhu ruang. Silika
yang terbentuk didigkan semalam pdda suhu ruang, kemudian disaring dan dicuci dengan
akuades hangat lalu dikeringkan dalam oven dengan suhu 100°C selama 5 jam dan ditimbang
gryta dihitung persentasi rendemen silika yang diperoleh (Arif, 2011).

Rendemen adalah perbandingan jumlagyproduk yang dihasilkan dari suatu proses terhadap
bahan bakunya, yang dinyatakan dalam satuan persen (%). Semakin tinggi nilai rendemen yang
dihasilkan menandakan nilai silika yang dihasilkan semakin banyak.

Karakterisasi Silika

Analisis Gugus Fungsi

Sampel abu dan silika gigri sekam padi Pandak dianalisis dengan menggunakan Fourier
Transform Infrared (FTIR) pada bilangan gelombang 500-4000 cm''.

Analisis Komposisi Sampel Silika




Sampel akan di analisis dengan menggunakan X-Ray Fluoresence (XRF) untuk
mengetahui kandungan unsur-unsur yang terdapat di dalam sampel.
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HASIL DAN PEMBAHASAN

Bahan baku yang digunakan adalah sekam padi jenis Pandak yang berasal dari Desa Kurau,
Kabupaten Tanah Laut, Kalimantan Selatan. Proses pertama yang harus dilakukan adalah
preparasi sekam, yang terlebih dahulu dibersihkan dari tanah maupun kotoran dengan
menggunakan air panas. Selanjutnya sekam yang telah bersih dikeringkan di bawah sinar
matahari dan kemudian dilanjutkan pengeringan menggunakan oven pada suhu 110°C selama
3 jam agar air yang tersisa hilang sepenuhnya.

Sekam yang telah kering selanjutnya dilakukan proses pengabuan pada suhu awal 200°C
selama 1 jam, kemudian suhu dinaikkan menjadi 600°C selama 4 jam. Menurut Nuryono
(2004), suhu 600°C merupakan suhu optimum untuk pengabuan abu sekam padi, sedangkan
pada pengabuan suhu 500°C masih terdapat karbon yang belum sempurna teroksidasi sehingga
kadar silika dalam abu masih relatif rendah. Sebaliknya pengabuan di atas 700°C menghasilkan
abu dengan kekristalan tinggi yang sukar untuk @struksi. Menurut Sriyanto dan Darwanta
(2017) reaksi yang terjadi pada proses pengabuan adalah sebagai berikut:

Senyawa C, H, Si, O2 —» COz2 (g + H20 () + SiO2 s

Tabel 1. Massa abu sekam padi Pandak

Sekam Abu
No. Cawan
(gram)

1 A 25,82 5,66
2 B 25.76 5,66
3 C 22,32 499
4 D 25,57 5,72
5 E 25,39 5,62
Rata-rata 124 86 27,65

Berdasarkan Tabel 1 hasil pengaabuan sekam padi Pandak mengalami penurunan massa
dari sekam yaitu seberat 124 86 gram dan diperoleh abu sebanuk 27,65 gram dengan rendemen
sebesar 22,14%. Selanjutnya abu yang dihasilkan digerus dan diayak menggunakan ayakan 240
mesh untuk menyeragamkan ukuran.

Abu selggn padi yang diperoleh dilanjutkan proses peleburan dengan NaOH dengan
konsentrasi 1.0M; 1,5M; 20M; 25M; 3.0M pada pemanasan 90-95°C dan dilakukan
pengadukan selama 1 jam dengan magnetik stirrer yang bertujuan mendistribusikan suhu agar
merata dan mempercepat peleburannya. Proses peleburan bertujuan untuk mengubah SiO2
menjadi ion silikat sesuai dengan persamaan reaksi sebagai berikut:

SiOxs) + 2NaOH a9 ———  NasSiOzg + H20q,
Na2Si03 + H20q) ——>  2Na‘(ag + SiO3% (g




Peleburan pada keadaan temperatur yang tinggi akan mengakibatkan NaOH terdisosiasi
sempurna membentuk ion Na* dan OH". Mekanisme reaksi yang diperkirakan terjadi pada saat
pembentukan Na2SiOs ditampilkan dalam Gambar 1.
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Eambar 1. Mekanisme reaksi pembentukan natrium silikat (Astuti, 2004)
Larutan Na>SiO;3 yang dihasilkan mengandung anion silikat (=Si-O-) sebagai gugus reaktif

dengan ion natrium sebagai penyeimbang muatan (Dewi, 2005). Larutan yang terbentuk
disaring dengan kertas saring Whatman No. 42 untuk memisahkan residu dengan filtrat.
Kemudian ditambahkan dengan akuades hangat sebanyak 20 mL dengan tujuan untuk
menghasilkan sistem larutan silikat untuk terdisosiasi menjadi ion Na*dan SiO3* dan dibiarkan
selama 18 jam untuk mengoptimalkan pelarutan natrium silikat.

Gambar 2. Hasil intensitas warna dari variasi konsentrasi NaOH (a) 1,0M; (b) 1,5M; (c) 2,0M;
(d) 2,5M; (e) 3.0M

Berdasarkan Gambar 2 destruksi basah dengan wvariasi konsentrasi NaOH juga
menghasilkan intensitas warna yang semakin pekat (intensitas warna naik) yang terbentuk
karena adanya zat yang tidak diinginkan (pengotor) yang terkandung di dalam sekam padi
diantaranya karbon, natrium, kalium, besi, dan lain-lain (Nugraha et al., 2001, Hariyati, 2017).
Pembuatan silika dari larutan Na>SiO3 yang sudah didiamkan dilakukan penambahan asam.
Pada penelitian ini larutan asam yang digunakan adalah H2SOs 50M. Larutan Na2SiO3 ini
kemudian ditambahkan tetes demi tetes larutan H2SO4 sampai pHﬁ sambil diaduk dengan
pengaduk magnetik pada suhu ruang. Tujuan penambahan asam ini untuk menurunkan kadar
pengotor berupa oksida-oksida logam seperti Na2O, K2O dan CaO (Mujiyanti ef al., 2010).
Reaksi yang terjadi pada proses pengasaman:

NaSiOsqy + H2SOs ———» SiO2(ag) +Na2SOs+H20aq)




Pembentukkan silika dari penambahan asam menghasilkan silika dengan berwarna putih
kecoklatan, sehingga dilanjutkan dengan penambahan larutan NH4OH 1,66M tetes demi tetes
sampai pH 7. Larutan NH4OH bertujuan untuk menaikkan pH dari asam ke netral, sehingga
garam mengalami ionisasi menjadi NH4" dan "OH untuk menetralkan ion H* yang berlebih
dalam larutan dengan keadaan yang sangat asam. Hasil silika yang terbentuk berubah warna
menjadi putih, kemudian dilanjlaan proses pematangan selama 18 jam. Setelah proses
pematangan silika yang terbentuk kemudian dicuci dengan akuades hangat dan dikeringkan di
dalam oven pada suhu 100°C selama 5 jam. Tujuan menggunakan akuades hangat karena reaksi
terbentuknya silika dengan H>SOs akan menghasilkan garam Na2SiOa, dimana larutan ini
mempunyai sifat kimia yang dapat larut pada kondisi tersebut, serta membantu memperbesar
kelarutan zat-zat asing dan mempercepat penyaringgg. Berikut ini adalah hasil silika yang
diperoleh dari setiap variasi konsentrasi NaOH yang dapat dilihat pada Gambar 3.

Gambar 3. Serbuk silika hasil variasi konsentrasi NaOH: (a) 1,0M (b) 1.,5M; (c) 2,0M; (d)
2,5M; (e) 3.0M

Hasil pemisahan silika dari abu sekam padi melalui peleburan menggunakan NaOH dengan
konsentrasi yang bervariasi menghasilkan kadar silika yang berbeda seperti yang disajikan pada
Tabel 2.

Tabel 2. Rennmen silika yang dihasilkan dari variasi konsentrasi NaOH

No Konsentrasi Berat abu Berat Silika Kadar
NaOH (gram) (gram) (%)
1 10M 10,0000 36778 36,7780
2 15M 10,0001 47727 47,7265
3 20M 10,0002 3,3498 33,4973
4 25M 10,0000 2.5695 25,6950
5 3.0M 10,0001 6,1377 61,3764

Data pada Tabel 2 menunjukkan bahwa kadar silika terbanyak diperoleh pada konsentrasi

NaOH 3,0M yaitu seberat 6,1377 gram dengn rendemen sebesar 61,3764%.

Proses selanjutnya adalah karakterisasi silika dari abu sekam padi Pandak menggunakan
FTIR dan XRF. Analisis FTIR merupakan instrumen spektroskopi inframerah yang dilengkapi
dengan transformasi fourier yang berguna untuk mengidentifikasi dan menganalisis hasil
spektrum dari gugus fungsi abu sekam padi Pandak dan hasil silika dari kelima variasi NaOH
(Anam et al.,2007).
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Gambar 4. Spektra FTIR untuk (a) abu sekam padi Pandak, silika (b) 1.0M; (c) 1,5M; (d) 2,0M;
(e) 2,5M; (f) 3.0M.

Tabel 3. Identifikasi gugus fungsi pada spektrum inframerah

Bilangan Bi]angﬁl gelombang (cm™)
No Gugus Fungsi Gelombang
Referensi Abu 10M 15M 20M 25M 30M
1 Vibrasi ulur —-OH 2800-3750'" 3446 3445 3448 3443 3446 3445
dari Si-OH
2 Vibrasi tekuk Si-O  2318-2469" - 2359 2369 2352 2359 2359
dari 8i-O-Si
3 Vibrasi tekuk —OH  1632-1649° 1636 1646 1647 1634 1636 1635
dari Si-OH
4 Vibrasi @5 1000-1100 1100 1086 1094 1096 1096 1095
asimetri Si-O dari
Si-0-81
5 Vibrasifffhr 956-964° - 964 960 962 962 962
simetri Si-O dari
Si-OH
6  Vibrasiffhr 620-9007 803 800 800 801 804 798
simetri Si-O dari
Si-O-Si 28 I

Sumber: (Data primer yang diolah oleh): (‘"Kalapathy et al. (2000); “'Triviana er al. (2015);
Sholikha et al. (2015); “Sudiarta er al. (2013); ®'Hayati ef al. (2017); “Suyanta &
Agus (2011); PPermatasari er al. (2016)).

Spektra tersebut menunjukkan beberapa puncak yang menggambarkan adanya gugus
fungsi dalam sampel abu sekam padi Pandak da pada sampel silika hasil perlakuan variasi
konsentrasi NaOH yang pola serapannya adalah gugus silanol (Si-OH) dan siloksan (Si-O-Si).




Analisis XRF bertujuan untuk mengidentifikasi komposisi campuran dari hasil silika dengan
variasi konsentrasi NaOH serta mengetahui kualitas silika yang diperoleh dari variasi tersebut.
Berikut merupakan data :@lisis XRF dari komposisi silika sekam padi Pandak berdasarkan
variasi konsentrasi NaOH 1,0M; 1,5M; 2.0M; 2 5M; 3 0M.

Tabel 4. Data analisis XRF silika dari variasi konsentrasi

Acuan Konsentrasi NaOH
Senyawa (%) 8 (%)

(Harimu er al., 2019) 1.0M 1.5M 2.0M 25M 3.0M
Na>O 2,577 - - - - -
MgO 0,393 - - - - -
AlLO; 0,770 0451 0,747 - - -
Si0, 41,810 33400 47200 48,600 45700 44,600
P:0s 0,769 1,670 2,220 2,200 2,200 2,140
K,0 0.404 . - - - -
CaO 0,180 0,068 0,101 0,368 0,082 0,267
TiO» 0,012 - - 0,052 - -
Fe-0; 0,040 0,002 0,002 0,023 0,003 0017
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Gambar 5. Perbandingan hasil komposisi SiO2

Hasil analisis komposisi sampel silika sekam padi Pandak didapatkan bahwa sebagian
besar senyawa yang terkandung dalam sampel tidak terdeteksi, hal ini dipengaruhi oleh proses
pencucian dengan H20O yang bertujuan untuk menghilangkan senyawa pengotor yang terbentuk
selama proses perlakuan (Izzati et al., 2013). Kemudian untuk Gambar 5 menunjukkan
perbandingan komposisi senyawa silika dari variasi konsentrasi NaOH. Penelitian yang telah
dilakukan oleh Harimu er al. (2@9) pada konsentrasi NaOH 3.,0M didapatkan persentase
41,810% dengan genggunakan sampel abu sekam padi dari Desa Mataiwoi, Sulawesi
Tenggara. Hasil silika dari abu sekam padi Pandak dengan variasi konsentrasi NaOH




didapatkan persentase optimum pada konsentrasi 2 ,0M. Hal ini dikarenakan bedanya jenis abu
sekam yang digunakan dapat mempengaruhi kadar silika yang dihasilkan, serta karakteristik
jenis tanah dari tiap wilayah mempengaruhi pertumbuhan tanaman pertanian (Tufaila &
Syamsu, 2014). Menurut penelitian dan pengembangan lahan rawa yang dilakukan Haryono et
al.(2013) diketahui bahwa lahan rawa pasang surut dari Desa Kurau merupakan golongan tanah
gambut karena mempunyai tanah dengan pH kisaran 4,0-4.5 dan juga memiliki tipologi lahan
dengan kadar aluminium dan besi yang cukup tinggi.

Persentasnsilika sekam padi Pandak dari variasi konsentrasi NaOH pada kondisi 1,0M
menunjukkan jumlah silika yang diikat menjadi natrium siﬂ(at relatif lebih kecil yaitu sebesar
33,400%, dan sebaliknya pada konsentrasi NaOH 3,0M menyebabkan kadar silika menjadi
menurun. Hal ini disebabkan karena pada abu sekam padi Pandak yang terikat dengagy NaOH
pada kondisi konsentrasi yang tinggi viskositasnya mengalami pertambahan sehingga
mengurangi aktivitas ion di dalam larutan, sehingga jumlah ikatan yang terbentuk antara NaOH
dan SiO2 dalam abu sekam padi Pandak berkurang (Harimu et al., 2019).

KESIMPULAN DAN SARAN

Berdasarkan hasil pqggelitian dan pembahasan maka dapat disimpulkan bahwa hasil
ekstraksi silika diperoleh kadar silika terbanyak pada konsentrasi NaOH 3,0M yaitu seberat
6,1377 gram dengan rendemen sebesar 61,3764%. Hasil identifikasi gugus fungsi berdasarkan
FTIR @henunjukkan bahwa abu dan silika dari sekam padi Pandak memiliki gugus dominan
yaitu gugus silanol (Si-OH) dan siloksan (Si-O-Si), sedangkan untuk karakterisasi komposisi
menggunakan XRF senyawa silika memiliki persentase tertinggi yaitu sebesar 48 .600% yang
diperoleh pada konsentrasi 2,0M. Saran yang dapat diberikan untuk penelitian selanjutnya
yaitu, untuk dapat melakukan penejfjian lanjutan guna untuk mengetahui tingkat maksimum
pemurnian silika, dengan dilakukan variasi konsentrasi asam sulfat untuk meningkatkan kadar
silika.
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