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Abstrak

Abu sekam padi umumnya mengandung silika (SiO;) sebesar 86,90-97,30% dan sejumlah kecil alkali dan logam
pengotor. Kandungan silika yang tinggi pada abu sekam padi dapat digunakan sebagai alternatif sumber silika yang
potensial dalam sintesis natrium silikat. Natrium silikat murni disintesis melalui dua tahap, yaitu isolasi silika dari
sekam padi dan sintesis natrium silikat. Isolasi silika terdiri atas proses pengarangan, pengabuan arang sekam pada
suhu 600°C, selama 2 jam dan pemurnian silika dengan HCI 3%. Natrium silikat disintesis dengan cara destruksi
dengan NaOH yang diikuti dengan peleburan. Natrium silikat yang diperoleh akan dikarakterisasi dengan teknik FTIR
untuk analisis gugus fungsional dan EDS untuk analisis komposisi serta kadar unsur yang terkandung dalam sampel.
Analisa FTIR sampel natrium silikat membuktikan terjadinya pembentukan SiO,. Pola serapan silika yang muncul
umumnya adalah gugus silanol (=Si-OH) dan siloksan (=Si-O-Si=). Pita serapan di 2800-3750 cm™ menunjukkan
gugus —OH silanol dan H20 yang diserap. Bilangan gelombang 682,8 cm™ menunjukkan ikatan Si-O-Si dan vibrasi
ulur Si-O pada silanol (=Si-OH) pada bilangan gelombang 972,12 cm™. Hasil EDS menunjukkan bahwa unsur-unsur
yang terdapat dalam natrium silikat sintetis, yaitu oksigen 71,89%, natrium 22,63%, dan silikon 5,39%.
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1. PENDAHULUAN

Padi merupakan produk utama pertanian di negara-negara agraris termasuk Indonesia. Penggilingan
padi menghasilkan 72% beras, 5-8% dedak, dan 20-22% sekam (Warsito dkk, 2006). Sekam padi
merupakan lapisan keras yang membungkus kariopsis butir gabah, terdiri atas dua belahan yang
disebut lemma dan palea yang saling bertautan (Umah, 2010). Sekam padi terdiri atas 34-44%
selulosa, 23-30% lignin, 13-39% abu, dan 8-15% air. Abu sekam padi umumnya mengandung silika
(SiO,) sebesar 86,90-97,30% dan sejumlah kecil alkali dan logam pengotor. Komponen kimia yang
terdapat pada abu sekam padi antara lain K,O 0,58-2,50%; Na,O 0,00-1,75%; CaO 0,20-1,50%;
MgO 0,12-1,96%; Cl ~0,42%; Fe,O3 ~0,54%; SO3 0,1-1,13%; P,0s 0,2-2,85%; dan SiO, 86,90-
97,30% (Umah, 2010).

Silika atau silikon dioksida (SiO,) merupakan senyawa yang banyak ditemukan dalam bahan galian
yang disebut pasir kuarsa. Pasir kuarsa mempunyai komposisi gabungan dari SiO,, Al,O3;, CaO,
Fe,03, TiO,, CaO, MgO, dan K,O, berwarna putih bening atau warna lain bergantung pada

senyawa pengotornya (Aina, 2007). Pasir kuarsa memiliki kristalinitas yang tinggi dan banyak
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mengandung pengotor sehingga mengurangi kemampuannya sebagai adsorben (Muljiyanti dkk,
2010). Sintesis silika dari sekam padi dilakukan untuk memperbaiki sifat dan mensubstitusi silika
yang berasal dari alam.

Sekam padi dimanfaatkan sebagai sumber silika karena kandungan silika yang tinggi (86,90-
97,30%), murah, ketersediaannya melimpah, dan tidak beracun. Silika yang berasal dari sekam padi
bersifat amorf sehingga untuk peleburan abu sekam padi tidak memerlukan waktu yang lama dan
temperatur yang tinggi (Sriyanti dkk, 2005). Silika dari sekam padi dapat dimanfaatkan menjadi
sumber silika dalam pembuatan berbagai material berbahan dasar silika, seperti natrium silikat.
Natrium silikat banyak digunakan di industri, terutama untuk bahan pembuatan sabun dan detergen,
bahan perekat, bahan baku pembuatan beton dan semen, serta sebagai adsorben. Oleh karena
berbagai manfaat tersebut, maka pada penelitian ini dibuat sintesis natrium silikat dari sekam padi
sebagai sumber silika melalui proses peleburan dengan NaOH. Penelitian ini bertujuan untuk
mensintesis natrium silikat dari sekam padi dan mengkarakterisasinya dengan FTIR untuk
penentuan gugus fungsi dan EDS untuk analisis komposisi serta kadar unsur yang terkandung

dalam sampel (Muljiyanti, 2010).
2. METODE PENELITIAN

Penelitian dilaksanakan pada bulan Februari-April 2012 di Laboratorium Anorganik Departemen
Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, Institut Pertanian Bogor. Bahan-bahan
yang digunakan ialah sekam padi dari Cilubang Tonggoh, Desa Situ Gede, Bogor Barat; akuades,
pellet NaOH; HCI; dan kertas pH. Alat yang digunakan adalah FTIR, SEM-EDS BRUKER, neraca
analitik, tanur, vaccum filtration, Hot plate, cawan porselin, tungku pengarangan sekam padi, dan

peralatan kaca.
Isolasi Silika dari Sekam Padi (Hikmawati, 2010)

Sampel sekam padi dicuci kemudian dikeringkan dengan sinar matahari. Setelah sekam padi kering,
proses pengarangan dilakukan hingga terbentuk arang sekam. Arang sekam kemudian diabukan
dalam cawan porselin pada suhu tanur 600°C selama 2 jam. Abu sekam padi yang diperoleh
selanjutnya dimurnikan dengan HCI 3% (10 ml HCI 3% untuk 1 g abu sekam). Campuran tersebut
dipanaskan sambil diaduk selama 2 jam. Setelah itu, sampel difiltrasi dan dicuci dengan akuades
panas sampai pH netral (diuji dengan kertas pH). Hasil penyaringan dikeringkan pada suhu 105°C

selama 4 jam hingga diperoleh silika putih.
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Sintesis Natrium Silikat (Na,SiO3) (Muljiyanti 2010)

Silika hasil isolasi dihaluskan dan ditimbang sebanyak 10 g. Silika yang sudah ditimbang
dimasukkan ke dalam gelas piala dan ditambahkan NaOH 4 M sebanyak 82,5 ml (stokiometri).
Campuran tersebut dididihkan sambil terus diaduk hingga agak kering. Setelah itu, campuran
dipindahkan ke dalam cawan porselin untuk dilakukan peleburan pada suhu 500°C selama 30 menit.
Natrium silikat yang diperoleh kemudian didinginkan pada suhu ruang. Natrium silikat yang
diperoleh berbentuk padatan berwarna putih kehijauan.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

Sekam padi yang digunakan berasal dari Cilubang Tonggoh, Desa Situ Gede, Bogor Barat. Natrium
silikat disintesis melalui dua tahap, yaitu isolasi silika dari sekam padi dan destruksi dengan NaOH
yang diikuti dengan peleburan. Isolasi silika dilakukan dengan pengarangan sekam padi dalam
tungku pengarangan, pengabuan pada suhu 600°C selama 2 jam, dan pencucian dengan HCI. Proses
pengarangan dimaksudkan agar pada pengabuan sekam tidak membutuhkan waktu yang lama. Suhu
dan lamanya proses pengabuan mempengaruhi Kkristalinitas silika (Umah, 2010). Pencucian dengan
HCI bertujuan untuk melarutkan oksida lain selain SiO, berupa oksida-oksida logam seperti MgO,
K20, dan Ca,0O (Kalapathy dkk, 2000). Penggunaan HCI dalam proses pemurnian dikarenakan sifat
kimia SiO, tidak larut/ reaktif terhadap semua asam kecuali HF, sehingga tidak mengurangi
rendemen SiO, yang terbentuk. Silika murni kemudian dilarutkan dalam NaOH dan dilakukan
peleburan 500°C. Peleburan pada suhu 500°C didasarkan pertimbangan titik leleh NaOH, vyaitu
318°C sehingga pada suhu tersebut NaOH terdisosiasi sempurna membentuk ion Na* dan OH".
Pemilihan NaOH ini dikarenakan NaOH memiliki titik leleh yang lebih rendah daripada Na,COs
yaitu 851°C, sehingga memudahkan pembentukan natrium silikat pada temperatur yang tidak
terlalu tinggi. Pelarutan yang diikuti dengan peleburan ini bertujuan agar pada proses perubahan abu
sekam menjadi natrium silikat menjadi sempurna (Muljiyanti, 2010). Natrium silikat yang diperoleh
berwujud padatan berwarna putih kehijauan. Reaksi yang terjadi pada proses peleburan abu sekam
adalah sebagai berikut:

SiOz 5) + 2NaOHjy —>Na,SiOs) + H20

Mekanisme reaksi yang diperkirakan pada pembentukan natrium silikat ditunjukkan pada Gambar
1.
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Gambar 1. Mekanisme reaksi pembentukan natrium silikat (Alex, 2005)

Peleburan pada suhu tinggi mengakibatkan NaOH meleleh dan terdisosiasi sempurna membentuk
ion Na* dan ion OH". Elektronegativitas atom O yang tinggi pada SiO2 menyebabkan Si lebih
elektropositif dan terbentuk intermediet [SiO,OH] yang tidak stabil dan akan terjadi dehidrogenasi.
lon OH- yang kedua akan berikatan dengan hidrogen membentuk molekul air dan dua ion Na* akan

menyeimbangkan muatan negatif ion SiOs* sehingga terbentuk natrium silikat (Muljiyanti, 2010).

Natrium silikat yang diperoleh dianalisis menggunakan FTIR dan EDS. Hasil analisis natrium
silikat dengan FTIR ditunjukkan pada Gambar 2 dan interpretasi pola serapan ditampilkan pada
Tabel 1. Spektrum FTIR menunjukkan gugus fungsi dari sampel natrium silikat. Karakterisasi
dengan FTIR dilakukan pada rentang bilangan gelombang 400-4000 cm™. Pola serapan silika yang
muncul umumnya adalah gugus silanol (=Si-OH) dan siloksan (=Si-O-Si=). Pita serapan di bilangan
gelombang 416,62 cm™, 528,5 cm™, 590,22 cm™ menunjukkan vibrasi tekuk dari gugus siloksan
(=Si-0O-Si=). Ikatan Si-O-Si terdapat pada bilangan gelombang 682,8 cm™. Vibrasi ulur simetris
dari Si-O pada siloksan (=Si-O-Si=) berada pada bilangan gelombang 713,66 cm™ dan 771,53 cm™
(Trisko dkk, 2013). Bilangan gelombang 898,83 cm™ merupakan indikasi keberadaan gugus Si-O
dari ikatan Si-O-Si. Bilangan gelombang 972,12 cm™ menunjukkan vibrasi ulur Si-O pada silanol
(=Si-OH) (Witoon, 2008) dan 1022,27 cm™ menunjukkan vibrasi ulur asimetris Si-O dari siloksan
(=Si-0O-Si=) (Adam dkk, 2006). Vibrasi tekuk Si-OH pada bilangan gelombang 1442,75 dan vibrasi
tekuk -OH dari Si-OH terjadi di 1597,06 cm™. Pita serapan pada bilangan gelombang 2036,87 cm™
merupakan karakteristik dari ulur monohidrida (H-Si-Si-H) (Abuhassan, 2010). Bilangan
gelombang di 2318,44 cm™, 2387,87 cm™, dan 2468,88 cm™ menunjukkan vibrasi tekuk Si-O
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siloksan (=Si-O-Si=) (Astuti dkk, 2012). Pita serapan di 2800-3750 cm™ menunjukkan gugus —OH
silanol dan H,O yang diserap (Kalapathy, 2000).
Tabel 1. Daerah puncak bilangan gelombang pada spektrum FTIR Natrium silikat

Bilangan Gelombang

No (cm-1) Intensitas Gugus Fungsi

1 416,62 30,113 Vibrasi Tekuk dari gugus Siloksan (=Si-O-Si=)

2 5285 28,214 Vibrasi Tekuk dari gugus Siloksan (=Si-O-Si=)

3 590,22 31,679 Vibrasi Tekuk dari gugus Siloksan (=Si-O-Si=)

4 6828 38,919 Si-O-Si

5 713,66 33,713  Vibrasi Ulur simetris dari Si-O pada siloksan (=Si-O-Si=)
6 771,53 39,913  Vibrasi Ulur simetris dari Si-O pada siloksan (=Si-O-Si=)
7 898,83 24,757 Gugus Si-O dari ikatan Si-O-Si

8 972,12 23,704 Vibrasi Ulur Si-O pada Silanol (=Si-OH)

9 1022,27 24,541 Vibrasi Ulur Asimetris Si-O dari siloksan (=Si-O-Si=)
10 144275 24,384 Vibrasi Tekuk silanol (=Si-OH)

11 1597,06 47,232 Vibrasi Tekuk -OH dari silanol (=Si-OH)

12 2036,83 53,302 H-Si-Si-H

13 2318,44 49,035 Vibrasi Tekuk Si-O (Siloksan)

14 2387,87 49,927 Vibrasi Tekuk Si-O (Siloksan)

15 2468,88 49,172 Vibrasi Tekuk Si-O (Siloksan)

16 2985,81 34,138 Gugus -OH silanol (=Si-OH) dan H,0
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Gambar 2. Spektrum FTIR sampel Na,;SiO3

Hasil FTIR membuktikan bahwa terjadi pembentukan SiO,. Reaksi pembentukan SiO, yang terjadi
menurut Nuryono, dkk (2004) adalah sebagai berikut:

Senyawa C, H, dan Si + 30, —»CO,(g) + 2H,0(g) + SiO(s)

dan juga terjadi kondensasi gugus silanol (=Si-OH) seperti,

2=Si-OH —=Si-0-Si= + H,0

Mekanisme reaksi kondensasi gugus silanol (=Si-OH) dijelaskan pada Gambar 3. Reaksi
kondensasi melibatkan mekanisme reaksi substitusi nukleofilik (SN>) dari atom O pada anion silikat
terhadap atom silikon pada gugus silanol. Anion silikat akan menggantikan OH™ pada Si-OH
sehingga terbentuk siloksan (Si-O-Si) dan OH- yang lepas akan berikatan dengan H* membentuk

molekul air.
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Gambar 3. Mekanisme reaksi kondensasi gugus silanol (=Si-OH) (Mujiyanti DR, 2010)

Natrium silikat hasil sintesis juga dianalisis dengan EDS untuk mengetahui unsur-unsur yang

terdapat di dalamnya. Hasil EDS natrium silikat ditunjukkan pada Gambar 4.

Na Si

7

Spectrum: Acquisition

Element Seriea norm. C Atom. C Error
[wt.}] [at.}§] (%]

K-series 28.54 2
on E-series H 0 0
rotal 100, DI 100,00

Gambar 4. Hasil EDS sampel natrium silikat (Na,SiO3)

Hasil EDS menunjukkan unsur-unsur yang terdapat dalam natrium silikat sintetis, yaitu oksigen
71,89%, natrium 22,63%, dan silikon 5,39%. Berdasarkan data tersebut, diperkirakan natrium
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silikat yang disintesis telah menyerap H,O. Hal ini dibuktikan dengan adanya serapan H,O dan
vibrasi tekuk gugus Si-OH di bilangan Gelombang 2985,81 cm™ dan vibrasi tekuk —OH dari Si-OH
terjadi di 1597,06 cm™ pada spektrum FTIR. Hasil analisis kualitatif dengan EDS juga
menunjukkan bahwa natrium silikat murni berhasil disintesis pada penelitian ini. Hal ini
ditunjukkan dengan tidak terdeteksinya pengotor berupa atom C atau karbon dan logam-logam
pengotor. Ini mengindikasikan bahwa pemurnian dengan HCI efektif untuk melarutkan komponen
non silika seperti MgO, K;0, Ca,O.

4. KESIMPULAN

Natrium silikat disintesis melalui dua tahap, yaitu isolasi silika dari sekam padi dan destruksi
dengan NaOH yang diikuti dengan peleburan. Natrium silikat yang diperoleh berwujud padatan
berwarna putih kehijauan. Natrium silikat dari sekam padi dikarakterisasi dengan FTIR untuk
penentuan gugus fungsi dan EDS untuk analisis komposisi serta kadar unsur yang terkandung
dalam sampel. Analisa FTIR sampel natrium silikat membuktikan terjadinya pembentukan SiOs.
Pola serapan silika yang muncul umumnya adalah gugus silanol (Si-OH) dan siloksan (Si-O-Si).
Pita serapan di 2800-3750 cm™ menunjukkan gugus —OH silanol dan H,O yang diserap. Bilangan
gelombang 682,8 cm™ menunjukkan ikatan Si-O-Si dan vibrasi ulur Si-O pada silanol (Si-OH) pada
bilangan gelombang 972,12 cm™. Hasil EDS menunjukkan bahwa unsur-unsur yang terdapat dalam
natrium silikat sintetis, adalah oksigen 71,89%, natrium 22,63%, dan silikon 5,39% dan natrium

silikat tersebut tidak mengandung pengotor berupa atom C atau karbon dan logam-logam pengotor.
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