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Abstract: This study was carried out to investigate the characteristics of silica extracted from rice husk
obtained from rice farming region of Tanggamus, the Province of Lampung. The silica was obtained
using sol-gel method, which involves extraction of silica using alkalis solution and gelation of the silica
using acid solution. It was found that the highest yield was obtained from the extraction using 5% KOH
solution with the extraction time of 60 minutes, and gelation pH of 7.0. Characterization of the silica
using FTIR spectroscopy revealed the existence of several functional groups including hydroxyl and si-
loxane. Analysis of the samples using XRD method revealed that the sample is mainly amorphous, with
additional phase of crystobalite as a minor phase. SEM analysis indicates the existence of various parti-
cle sizes distributed irregularly, which reflects that homogeneous sample has not been achieved in this

study.
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Padi merupakan komoditas pertanian utama di ber-
bagai daerah di Indonesia, termasuk Provinsi Lam-
pung yang mempunyai lahan pertanian padi seluas
476.436 ha dengan produksi padi sekitar 1.800 ton
per tahun (Biro Pusat Statistik Provinsi Lampung,
2004). Dari produksi tersebut dihasilkan sekam
sekitar 360.000 ton, yakni sekitar 20% dari berat
padi, namun potensi ini belum banyak digali hing-
ga saat ini. Salah satu potensi yang dapat dikem-
bangkan dari sekam padi adalah silikanya, yang
kandungannya dapat mencapai 94% dari abu
sekam padi (Kamath dan Proctor, 1998; Kalapathy
dkk., 2000; Daifullah dkk, 2003). Data di atas
menggambarkan bahwa sekam padi mempunyai
potensi untuk dimanfaatkan sebagai sumber silika,
sehingga nilai ekonomis dari residu pertanian ini
dapat ditingkatkan.

Selain didukung oleh jumlah yang melimpah,
silika sekam padi dapat diperoleh dengan sangat
mudah dan biaya yang relatif murah, yakni dengan
cara ckstraksi alkalis (Kalapathy dkk., 2000;
Daifullah dkk., 2003) atau dengan pengabuan (Ro-
haeti, 1989; Hamdan dkk., 1997; Singh dkk., 2002;
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Harsono, 2002; dan Laksmono, 2002). Metode eks-
traksi didasarkan pada kelarutan silika amorf yang
besar dalam larutan alkalis seperti KOH, Na,CO;,
atau NaOH, dan pengendapan silika terlarut meng-
gunakan asam, seperti asam klorida, asam sitrat dan
asam oksalat. Dengan prosedur ini, padatan silika
dengan kemurnian sekitar 93% dapat diperoleh.
Potensi pengembangan silika sekam padi juga
didasarkan pada luasnya pemanfaatan material ber-
basis silika dalam industri dewasa ini. Sebagai
gambaran, silika telah dimanfaatkan secara luas un-
tuk pembuatan keramik, zeolit sintesis (Rawtani,
dan Rao, 1989), katalis, dan berbagai jenis kom-
posit organik-anorganik (Sun & Gong, 2001; Kim
dkk., 2004). Selain dalam bentuk produk olahan, si-
lika juga telah dimanfaatkan secara langsung untuk
pemurnian minyak sayur, sebagai aditif dalam pro-
duk farmasi dan deterjen, sebagai fase diam dalam
kolom kromatografi, bahan pengisi (filler) polimer
dan sebagai adsorben (Kamath dan Proctor, 1998;
Sun dan Gong, 2001; Kim dkk., 2004).
Pemanfaatan silika yang demikian luas, seper-
ti dipaparkan di atas, dan potensi sekam padi yang
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terdapat di Provinsi Lampung merupakan pendo-
rong pelaksanaan penelitian ini. Secara garis besar,
penelitian ini dilakukan untuk memperoleh silika
sekam padi dengan cara ekstraksi alkalis dan karak-
terisasi silika yang diperoleh. Dalam penelitian ini,
ekstraksi silika dilakukan menggunakan larutan
KOH dengan konsentrasi yang berbeda untuk men-
dapatkan konsentrasi optimum berdasarkan rende-
men tertinggi. Karakterisasi dilakukan dengan
spektroskopi infra merah (FT-IR), XRD, dan SEM
untuk mendapatkan data tentang sifat fisiko-kimia
silika yang diperoleh.

METODE
Preparasi Sekam Padi

Sekam padi yang digunakan dalam penelitian
ini diambil dari daerah Talang Padang, Kabupaten
Tanggamus, yang merupakan salah satu pusat
penghasil beras di Provinsi Lampung. Sebanyak
100 gram sekam padi direndam dalam air panas se-
lama 2 jam untuk mengekstrak bahan organik larut
air sehingga bahan ini tidak menjadi pengotor da-
lam proses ekstraksi silika. Bahan organik larut air
yang kemungkinan masih menempel pada permu-
kaan sekam dihilangkan dengan pencucian ber-
ulang menggunakan air panas. Sekam padi yang te-
lah dicuci selanjutnya dikeringkan dan siap diguna-
kan untuk ekstraksi silika.

Ekstraksi Silika dari Sekam Padi, Penentuan
Konsentrasi KOH, dan pH Pengendapan
Optimum

Untuk maksud ini, sebanyak 50 gram sekam
padi direndam dalam larutan KOH dengan kon-
sentrasi yang berbeda yakni 0,5, 1, 5, dan 10%.
Sampel kemudian dipanaskan hingga mendidih
selama 1 jam, lalu didiamkan selama 1 malam.
Masing-masing sampel kemudian disaring untuk
mendapatkan filtrat yang mengandung silika ter-
larut, lalu filtrat dibagi menjadi enam bagian. Ke
dalam masing-masing bagian kemudian ditam-
bahkan larutan HCI 10%, hingga mempunyai pH
berturut-turut sebesar 4,7; 5,1; 7,0; 7,4; 7,6; dan
8,4. Endapan yang terbentuk selanjutnya disaring
dengan pompa vakum sambil dibilas dengan aqu-
ades panas, hingga air bilasan bersifat netral
(dipantau dengan kertas lakmus). Endapan silika
selanjutnya dikeringkan dalam oven pada suhu
110 °C selama 3 jam, lalu didinginkan hingga
suhu kamar, kemudian ditimbang. Berdasarkan
rendemen yang diperoleh didapatkan konsentrasi
KOH dan pH pengendapan yang optimum.

Penentuan Waktu Ekstraksi Optimum

Untuk tujuan ini, sebanyak 50 gram sekam
padi direndam dalam larutan KOH dengan meng-
gunakan konsentrasi KOH optimum di atas. Cam-
puran dipanaskan dengan waktu bervariasi yaitu 30
menit, 1, 2, dan 3 jam, lalu didiamkan selama 1
malam. Larutan kemudian disaring untuk menda-
patkan filtrat yang mengandung silika terlarut se-
lanjutnya diendapkan dengan larutan HCI 10%
menggunakan pH optimum. Masing-masing endap-
an yang terbentuk selanjutnya disaring dengan
pompa vakum sambil dibilas dengan aquades panas,
hingga air bilasan bersifat netral (dipantau dengan
kertas lakmus). Endapan silika dikeringkan dengan
menggunakan oven pada suhu 110 °C selama 3 jam,
kemudian didinginkan hingga suhu kamar lalu di-
timbang. Berdasarkan rendemen yang diperoleh,
didapatkan waktu ekstraksi yang optimum.

Karakterisasi Silika dari Sekam Padi

Karakterisasi yang dilakukan meliputi analisis
fungsional dengan FT-IR, analisis fase mengguna-
kan difraksi sinar-X (XRD), dan analisis karak-
tersitik permukaan menggunakan Scanning Elec-
tron Microscopy (SEM).

HASIL DAN PEMBAHASAN
Kondisi Optimum untuk Ekstraksi Silika

Seperti telah dipaparkan sebelumnya, dalam
penelitian ini dilakukan serangkaian percobaan ek-
straksi silika dengan tujuan mendapatkan kondisi
optimum berdasarkan rendemen silika yang diper-
oleh dengan penerapan variabel ekstraksi yang me-
liputi konsentrasi KOH, waktu ekstraksi, dan pH.
Pada tahap pertama, ekstraksi dilakukan menggu-
nakan larutan KOH dengan konsentrasi yang ber-
beda menggunakan waktu ekstraksi 60 menit ber-
dasarkan hasil penelitian sebelumnya (Daifullah
dkk., 2004). Filtrat yang diperoleh selanjutnya dia-
samkan dengan HCI1 10% hingga pH mencapai 7,0.
Pemilihan nilai pH ini didasarkan pada sifat silika
yang tidak larut dalam media dengan suasana netral,
sehingga pada kondisi ini pengendapan silika diha-
rapkan berlangsung secara optimal. Data percobaan
yang diperoleh disajikan dalam Gambar 1.

Seperti terlihat dalam Gambar 1, kecende-
rungan peningkatan rendemen dengan kenaikan
konsentrasi larutan KOH yang digunakan sangat
jelas hingga batas yang digunakan (10%). Hasil ini
menunjukkan bahwa konsentrasi alkali sangat me-
nentukan jumlah silika yang mampu diekstraksi.



Namun demikian, terlihat juga bahwa ekstraksi de-
ngan larutan KOH 5 dan 10% ternyata memberikan
hasil (rendemen) yang tidak jauh berbeda, yakni se-
besar 40,8% dengan KOH 5%, dan 41,6% dengan
KOH 10%. Atas dasar kedekatan hasil tersebut dan
dengan mempertimbangkan biaya, dapat disimpul-
kan bahwa konsentrasi KOH optimum adalah 5%.
Hasil penelitian ini sesuai dengan hasil penelitian
yang dilaporkan oleh Kalapathy dkk. (2000) yang
juga melakukan ekstraksi silika dari sekam padi
menggunakan larutan KOH dan menemukan 5%
sebagai konsentrasi optimum. Hasil yang diperoleh
dalam penelitian ini jauh lebih baik dari yang
dilaporkan oleh Daifullah dkk. (2003), di mana
konsentrasi KOH optimum adalah 20%, dengan
rendemen yang lebih kecil dari yang dicapai dalam
penelitian ini.
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Gambar 1. Pengaruh Konsentrasi KOH pada
Ekstraksi Silika dari Sekam Padi.

Untuk mengevaluasi pengaruh pH terhadap
rendemen, filtrat yang diperoleh dari percobaan
ekstraksi dengan KOH 5% dengan waktu ekstraksi
60 menit diasamkan dengan larutan HCI 10% hing-
ga mencapai pH yang berbeda dan endapan silika
kering dari tiap perlakuan ditimbang untuk meng-
hitung rendemen. Data yang diperoleh dari perco-
baan tersebut disajikan dalam Tabel 1.

Seperti terlihat data pada Tabel 1, rendemen
untuk perlakuan pada pH di atas 7,0 tidak dapat
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dihitung karena pada perlakuan pada pH 8,5 pem-
bentukan gel tidak terjadi, sementara pada perlaku-
an dengan pH 7,5 gel hanya terbentuk secara tem-
porer dan terlarut kembali dalam waktu singkat.
Hasil percobaan dengan pH di bawah 7,0 me-
nunjukkan terjadinya pembentukan endapan de-
ngan ukuran butir yang beragam, sehingga kondisi
ini dianggap kurang mendukung pada penerapan
teknologi sol-gel terhadap silika.

50 1

307

Eendemen (%)

10 r

]

0 _}
0 30 &0 a0 120
TWalctn elestralkesi (menit)

Gambar 2. Pengaruh Waktu Ekstraksi
terhadap Rendemen Silika yang
Dihasilkan

Tahap selanjutnya adalah percobaan untuk
mempelajari pengaruh waktu ekstraksi terhadap ren-
demen yang dihasilkan. Untuk maksud ini sampel
diekstraksi menggunakan larutan KOH 5%, yang
merupakan konsentrasi optimum berdasarkan per-
cobaan sebelumnya, dengan waktu ekstraksi yang
berbeda, yakni 30 menit, 1, 2, dan 3 jam. Filtrat dari
masing-masing percobaan selanjutnya diasamkan
dengan HCI 10% hingga mencapai pH = 7,0 yang
merupakan pH optimum berdasarkan percobaan
sebelumnya. Gel yang dihasilkan dari proses ini se-
lanjutnya diperlakukan dengan cara yang sama se-
perti pada percobaan sebelumnya untuk menghitung
rendemen silika yang diperoleh dari masing-masing
perlakuan. Data yang diperoleh dari percobaan di-
sajikan dalam Gambar 2.

Tabel 1. Pengaruh pH Pembentukan Gel terhadap Rendemen Silika yang Diperoleh

pH  Rendemen (%) Keterangan

47 -

51 -
7.0 40,8
7,5 -

8,5 — Gel tidak terbentuk

Tidak menghasilkan gel, tetapi endapan dengan ukuran butir yang sangat beragam.

Tidak menghasilkan gel, tetapi endapan dengan ukuran butir yang sangat beragam.
Gel terbentuk dengan baik dan mengalami pemantapan setelah dibiarkan selama 1 malam.
Gel hanya terbentuk secara temporer dan terlarut kembali
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Waktu Ekstraksi = 60 menit, pH Pembentukan
Gel =7,0.

Hasil percobaan yang disajikan dalam Gam-
bar 2 menunjukkan dengan jelas bahwa terlihat
waktu ekstraksi selama 60 menit merupakan
waktu optimum. Ekstraksi dengan waktu lebih
pendek menunjukkan rendemen yang jauh lebih
kecil dibanding dengan yang didapatkan dari
ekstraksi dengan waktu optimum di atas. Hal ini
mengindikasikan bahwa proses ekstraksi silika
berlangsung secara bertahap, hingga mencapai
jumlah maksimum yang dapat terekstrak. Perla-
kuan dengan waktu ekstraksi yang lebih lama
ternyata larutan menghasilkan filtrat yang sangat
sedikit dan pengasaman filtrat tersebut hanya
menghasilkan silika yang sangat sedikit. Hasil ini
mengindikasikan bahwa waktu ekstraksi yang
terlalu lama mengakibatkan sebagian besar silika
yang sudah terlarut sebelumnya terserap kembali
oleh sekam, sehingga tidak terikut dalam filtrat.

Karakterisasi Sampel

Karakterisasi dengan FTIR

Silika yang diperoleh dari sekam padi dengan
metode ekstraksi dianalisis dengan FTIR dan spek-
trumnya diperlihatkan pada Gambar 3. Spektrum
menunjukkan beberapa puncak yang menunjukkan
adanya beberapa gugus fungsi dalam sampel, baik
yang dimiliki oleh silika atau gugus fungsi yang
dari pengotor yang tidak dapat dibersihkan selu-
ruhnya. Puncak utama yang diyakini berkaitan de-
ngan gugus fungsi pada silika adalah pada bilangan
gelombang 3444,6 cm’. Puncak ini merupakan
puncak yang khas untuk vibrasi ulur gugus —-OH
(gugus hidroksil). Dengan demikian, dalam silika
yang digunakan sebagai sampel diyakini terdapat
gugus hidroksil, yang menunjukkan ikatan Si—-OH
atau silanol (Lin dkk., 2001), meskipun sumbangan
gugus hidroksil dari molekul air yang terhidrasi
juga tidak dapat diabaikan (Daifullah dkk., 2003).
Puncak kedua yang diyakini menunjukkan gugus
fungsi silika adalah puncak pada bilangan gelom-
bang 1095,5 cm”, yang menunjukkan adanya gu-
gus fungsi siloksan Si-O-Si (Daifullah dkk., 2003,
Adam dkk., 2006). Adanya gugus fungsi Si-O-Si
diperkuat dengan adanya puncak pada bilangan
gelombang 470,6 cm’, yang menunjukkan ikatan
Si-O (Lin dkk., 2001; Adam dkk., 2006), dan pun-
cak pada 798,5 cm-1, yang timbul akibat deformasi
ikatan Si-O pada SiO, (Prasetyoko dkk., 2005).

Puncak lain dengan intensitas yang cukup sig-
nifikan terdapat pada daerah 1635,5 cm™. Puncak
ini menunjukkan vibrasi regang C=0 dari hemisel-

lulosa, yang kemungkinan ikut terlarut pada saat
ekstraksi dan teradsorbsi oleh silika. Puncak lemah
lainnya terdapat pada daerah 964,3 cm™, yang me-
nunjukkan adanya ikatan antara Si-O dengan lo-
gam. Interpretasi data IR ini bersesuai dengan ana-
lisis fungsional yang dilakukan oleh Kamath dan
Proctor (1998).
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Gambar 3. Spektrum FTIR Silika yang Dipero-
leh dari Sekam Padi

Karakterisasi dengan Difraksi Sinar-X (XRD)

Analisis struktur kristal silika dilakukan de-
ngan menggunakan difraksi metode sinar-X. Fase
yang terdeteksi dalam kromatogram selanjutnya di-
identifikasi dengan menggunakan metode penco-
cokan memanfaatkan perangkat lunak PFPDFWIN
1997. Spektrum yang diperoleh disajikan pada
Gambar 4. Pola difraksi yang dihasilkan menunjuk-
kan bahwa silika yang terbentuk adalah amorf, de-
ngan tambahan fase yang memiliki puncak terting-
gi pada 20 = 21,784°. Fase tambahan ini diyakini
merupakan fase kristobalit, berdasarkan hasil pe-
nelitian yang dilakukan oleh Kalapathy dkk. (2000)
dan Siriluk dan Yuttapong (2005), yang melapor-
kan identifikasi fase kristobalit pada posisi 20 =
22°.
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Gambar 4. Pola Difraksi Sinar-X Sampel
(Tanda ¢ = Cristobalie)



Karakteristik dengan
Microscopy (SEM)

Karakteristik struktur permukaan silika yang
diteliti ditujukan oleh hasil SEM pada Gambar 5
untuk perbesaran 1000x dan Gambar 6 untuk per-
besaran 10000x.

Scanning  Electron

3 &

Gambar 5. Hasil Analisis Sampel dengan
Perbesaran 1000x.

Gambar 6. Hasil Analisis Sampel dengan Perbe-
daan 10000x

Dari Gambar 5 terlihat dengan jelas bahwa
permukaan sampel tidak merata dan terdiri dari
gumpalan (cluster), yang mengindikasikan adanya
ukuran butir yang cukup beragam dengan distribu-
si yang tidak merata pada permukaan. Pemisahan
antara gumpalan juga terlihat dengan cukup jelas,
yakni dalam bentuk micro-cracking yang terdapat
di antara cluster. Analisis dengan perbesaran yang
lebih besar (Gambar 6) menunjukkan bahwa clus-
ter sebenamya terbentuk dari partikel dengan
ukuran yang relatif sama dengan distribusi yang re-
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latif merata pula, namun disela oleh microcracking
yang cukup lebar dan dalam.

=
mass% Emor% A% Compound mass% Cation K

5213

Element (ke')
o]

Na k. " 104 m 125 1.48 Ma20  1.50 0.38 19239
Mg K M 1283 034 118 0.84 g0 0.56 010 05110
AlK ® 1486 083 1.25 093 AZ03 186 0.23 1.4828
SIK 1739 4429 118 9535 =02 9466 1160 929265
KK * 3312 084 127 0.65 K20 1.01 0.16 1.8100
Cak * 3690 081 167 077 Ca0 a7 0.09 1.2358
Total 100.00 100.00 10000 1254

Gambar 7. Spektrum EDS dan Komposisi Fase
yang Terdapat dalam Sampel.

Informasi tambahan yang didapatkan dari
analisis dengan SEM adalah data EDS, yang me-
nunjukkan unsur-unsur yang terdapat dalam sampel
serta komposisi sampel berdasarkan unsur tersebut.
Hasil yang diperoleh disajikan pada Gambar 7,
yang menunjukkan terdapatnya berbagai unsur ki-
mia dalam sampel, meliputi O, Na, Mg, Al, Si, K,
dan Ca. Atas dasar keberadaan unsur tersebut, da-
pat diduga bahwa dalam sampel terdapat berbagai
fase meliputi SiO,, Na,O, MgO, Al,Os, K,0, dan
CaO. Selain menunjukkan kemungkinan fase yang
terdapat dalam sampel, hasil analisis EDS juga me-
nunjukkan bahwa kemurnian silika (SiO,) dalam
sampel adalah sebesar 95,35%, dengan kesalahan
sebesar 1,19%. Persentase SiO, yang didapatkan
sesuai dengan hasil pengukuran menggunakan me-
tode standar ASTM: D3172-73 yang dilakukan
oleh Daifullah dkk. (2003).

KESIMPULAN

Dari hasil serangkaian percobaan dan ka-
rakterisasi sampel yang dilakukan dapat ditarik
kesimpulan sebagai berikut. 1) Sekam padi dari
daerah Tanggamus, Provinsi Lampung mem-
punyai kadar silika yang cukup tinggi mem-
punyai fase amorf dan kemurnian sekitar 95,35%,
sehingga cukup layak untuk dikembangkan da-
lam pengembangan material berbasis silika na-
bati. 2) Kondisi optimum untuk ekstraksi silika
dari sekam padi adalah pada konsentrasi KOH
5%, waktu ekstraksi 1 jam, pH pembentukan gel
sebesar 7,0 dan menghasilkan rendemen sebesar
40,8%.
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