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ABSTRAK

Sekam padi merupakan limbah pertanian yang berpotensi sebagai sumber silika pada
sintesis zeolit berbiaya murah. Tujuan penelitian ini adalah 1) ekstrakasi silika dari sekam
padi sebagai bahan baku zeolite sintesis, 2) sintesis dan karakterisasi zeolit ZSM-5
menggunakan silika dari sekam padi. Penelitian dilakukan dengan mengekstraksi sekam padi
menjadi silika. Ekstraksi silika dilakukan dengan merendam sekam padi menggunakan
larutan NaOH 15% yang dipanaskan. Selanjutnya dilakukan penambahan larutan HNO3 10%
hingga pH 7 selama 12 jam. Filtrat kemudian dikeringkan menggunakan oven selama 12 jam
pada suhu 100 °C. Analisis komposisi silika menggunakan XRF, kristalisnitas menggunakan
XRD, dan SEM untuk morfologi. Hasil menunjukkan bahwa sekam padi berhasil diekstraksi
dengan penambahan alkali dan digunakan sebagai sumber silika pada sintesis zeolit ZSM-5.
Sintesis zeolit dilakukan dengan suhu rendah 90 °C dan pengurangan agen pengarah struktur.
Zeolit ZSM-5 menunjukkan bahwa tingkat kristalinitas dan morfologi sesuai dengan standar
zeolit ZSM-5. Pengurangan agen pengarah struktur didapatkan pada rasio SDA/Si yaitu
0,045.

Kata Kunci : Sekam Padi; Silika; Sintesis; Zeolit.
ABSTRACT

Rice husk is an agricultural waste that has the potential source of silica in low-cost
zeolite synthesis. The objectives of this study were 1) silica extraction of rice husks as
synthetic zeolite raw materials, 2) synthesis and characterized ZSM-5 zeolite from rice husks
silica. Silica extraction was carried out by soaking rice husks using a heated 15% NaOH
solution. Furthermore, 10% HNO3 solution was added to pH 7 for 12 hours. The filtrate
dried in an oven for 12 hours at 100°C. Analysis of silica composition using XRF,
crystallinity using XRD, and SEM for morphology. The results showed that rice husks were
successfully extracted with an alkali addition and used as a source of silica in the synthesized
of ZSM-5 zeolite. The zeolite synthesis was carried out with a low temperature of 90°C and a
structural directing agent decrease. Zeolite ZSM-5 showed that the level of crystallinity and
morphology by the standard ZSM-5 zeolite. Decreasing of the structural directing agent was
found at the SDA/SI ratio of 0.045.

Kata Kunci : Rice Husk; Silica; Synthesis; Zeolite.
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PENDAHULUAN

Indonesia merupakan salah satu
negara agraris yang sebagian besar
penduduknya berprofesi sebagai petani
padi. Budidaya padi menjadi sektor yang
cukup besar karena hampir sebagian
penduduk Indonesia mengkonsumsi nasi
sebagai makanan pokok. Namun disisi
lain, Kkegiatan ini juga menyumbangkan
limbah di bidang pertanian yang sampai
saat ini  belum dimanfaatkan secara
optimal. Saat ini pemanfaatan limbah
pertanian padi masih sebatas pada
penerapan sebagai bahan organik in situ
dan sebagai pakan ternak. Selain itu,
limbah padi yang dapat dimanfaatkan
sebagai pakan ternak tersebut adalah
berupa jerami padi, sedangakan sekam
padi digunakan sebagai campuran media
tanam, bahan bakar briket dan sebagian
besar hanya dibakar begitu saja. Menurut
(Yu et al., 2009) menyebutkan dari proses
penggilingan padi dapat menghasilkan
produk sampingan sekam padi hingga
25%. Hasil penelitian (Dhankhar, 2014)
menjelaskan  bahwa  dari  kegiatan
penggilingan padi yang terdiri dari
beberapa tahapan menghasilkan sekitar
20% sekam padi, 11% dedak, dan 69%
beras giling.

Sekam padi merupakan salah satu
sumber silika organik yang cukup besar

setelah dilakukan pembakaran sempurna.

Silika dapat diperoleh melalui pembakaran
terkontrol dengan suhu kalsinasi 600°C
yang dapat menghasilkan kemurnian silika
berkisar antara 84-99% berat (Azat et al.,
2019). Menurut (Hossain et al., 2018)
sekam padi merupakan biomassa yang
memiliki kandungan silika hingga 85-95%
silika amorf. Lebih lanjut (Sandhu &
Siddique, 2017) menjelaskan bahwa dari
proses pembakaran sekam padi mampu
menghasilkan silika amorf sekitar 90%.
Silika sekam padi dapat juga dihasilkan
dengan cara ekstraksi tanpa pembakaran
dan menghasilkan silika yang reaktif pada
sintesis zeolit (Shoumkova dan Stoyanova,
2013. Kandungan silika yang tinggi pada
sekam padi berpotensi dimanfaatkan
sebagai bahan baku ekonomis dalam
pembuatan material berbasis silika seperti
zeolit.

Zeolit merupakan kristal alumino
silikat yang memiliki rongga berisi ion-ion
alkali yang terbentuk dari endapan abu
volkan kemudian pada lingkungan yang
bersifat basa. Zeolit memiliki sifat kimia
dan fisika antara lain memiliki Kapasitas
Tukar Kation (KTK) yang tinggi serta
bersifat hidrofilik. Sifat ini menjadikan
zeolit banyak digunakan dalam berbagai
bidang, seperti pembenah tanah, pembawa
pada pupuk bersifat lambat tersedia,
campuran media tanam, dan adsorben

logam berat, serta pemurnian gas dan
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penjernihan air. Semakin meningkatnya
pemanfaatan zeolit, mendorong
perkembangan salah satunya dengan
teknologi zeolit sintetis. Hal ini dilakukan
selain untuk menurunkan ketergantungan
terhadap zeolit alam juga bertujuan
meningkatkan Kapasitas Tukar Kation
(KTK) dan memodifikasi ruang pori
menjadi lebih  seragam  sehingga
kemampuannya meningkat.

Salah satu jenis zeolit sintetis
dengan kadar silika tinggi dan telah
banyak digunakan pada berbagai bidang
adalah zeolit ZSM-5 (Y. Wang et al.,
2015). Hasil penelitian (Jesudoss et al.,
2018) menyebutkan bahwa ZSM-5
berhasil disintesis dari sekam padi dan
digunakan sebagai anti kanker paru-paru.
(Kordatos et al., 2013) menyebutkan
bahwa sekam padi merupakan bahan baku
yang melimpah dan murah untuk
mensintesis material berpori seperti zeolit
ZSM-5. Selain itu ZSM-5 dapat digunakan
sebagai katalis yang bersifat selektif
(Jesudoss et al., 2018) dan mampu
menjerap beberapa jenis logam berat
(Priyadi et al., 2015). Berdasarkan hal
tersebut penelitian ini dilakukan untuk 1)
ekstrakasi silika dari sekam padi sebagai
bahan baku zeolite sintesis, 2) sintesis dan
karakterisasi zeolit ZSM-5 menggunakan

silika dari sekam padi.

METODE PENELITIAN
Bahan Penelitian

Bahan wutama yang digunakan
dalam penelitian ini adalah limbah sekam
padi yang diperoleh dari rumah
penggilingan padi di Kecamatan Jati
Agung Lampung Selatan. Bahan lain
untuk proses ekstraksi silika dari sekam
padi yaitu larutan HNO; 10%, larutan
NaOH 1,5%, dan aquades. Sedangkan
bahan tamabahan yang digunakan untuk
sintesis zeolit yaitu natrium hidroksida
(NaOH 50%)), sumber

menggunakan natrium alumina (NaAlO,),

alumina

template organik sebagai agen pengarah
dalam pembentukan zeoit menggunakan
tetrapropilen bromida (TPABr), dan silika
hasil ekstraksi sekam padi.
Alat Penelitian

Peralatan yang digunakan untuk
ekstraksi silika sekam padi dan sintesis
zeolit yaitu antara lain: gelas beaker, gelas
ukur, pipet tetes, corong buchner, corong
gelas, botol polipropilen, pH meter,
timbangan analitik, oven dan magnetic
stirer. Adapaun peralatan yang digunakan
untuk analisis karakterisasi silika dan
zeolit sintesis yaitu X-Ray Diffraction
(XRD), X-Ray Fluoroscence (XRF),
Scanning Electron Microscope (SEM),
Nitrogen isotermal adsorpsi-desorpsi, dan
Magic Angle Spinning Nuclear Magnetic
Resonance (MAS NMR).
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Prosedur Penelitian
Ekstraksi Silika Sekam Padi

Bahan utama sekam padi dilakukan
pembersihan dari pengotor kemudian
dicuci hingga bersih dengan air dan
dijemur di bawah sinar matahari selama
kurang lebih 3 hari. Setelah sekam padi
benar-benar kering dilakukan perendaman
menggunakan larutan NaOH 1,5% sambil
dipanaskan hingga mendidih. Selanjutnya
sekam padi istirahatkan selama 12 jam dan
kemudian disaring sehingga diperoleh
filtrat berwarna kecoklatan. Filtrat tersebut
selanjutnya ditambahkan larutan HNO;
10% dengan cara diteteskan perlahan
hingga terbentuk gel dengan nilai pH = 7.
Gel yang terbentuk didiamkan selama
kurang lebih 12 jam untuk proses aging.
Gel kemudian dicuci dengan aquades
panas hingga berubah menjadi gel
berwarna putih. Gel putih kemudian
disaring dan dikeringkan dalam oven
dengan suhu 100°C selama 12 jam. Setelah
di oven maka akan terbentuk padatan dan
setelah kering dilakukan penggilingan
hingga halus dan siap digunakan sebagai
sumber silika pada sintesis zeolit.
Sintesis Zeolit ZSM-5

Zeolit ZSM-5 disintesis dengan
menggunakan empat prekursor utama yaitu
silika, aluminium, NaOH dan template
organik. Silika yang digunakan berupa

silika dari sekam padi, NaAlO, sebagai

sumber alumina, TPABr sebagai template
organik. Adapaun perbandingan rasio
molaritas yang digunakan yaitu rasio Si/Al
=100, H,O/Si = 11,69, NaOH/Si = 0,14
dan TPABr/Si = 0,086. Mula-mula bahan
dicampurkan dengan jumlah 0,041 ¢
NaAlO, ke dalam 0,84 g NaOH 50% ke
dalam botol polipropilen 1. Selanjutnya
1,14 gr TPABr dilarutkan dalam 9,95 g
aquades pada botol polipropilen 2, diaduk
menggunakan magnetic stirer dengan
kecepatan 600 rpm selama 1 jam.
Kemudian isi botol polipropilen 2
dicampurkan ke dalam botol polipropilen
1, dengan ditambahkan sejumlah 4,29 g
silika sambil distirer sehingga terbentuk
semi gel. Larutan dalam botol propilen
distirer selama 1 jam pada temperatur
ruang, setelah homogen botol propilen
dimasukkan ke dalam oven pada suhu 90
°C selama 4 hari. Endapan yang terbentuk
kemudian dicuci dengan air dan disaring
menggunakan corong Buchner. Setelah itu
endapan dimasukkan kembali ke dalam
oven pada suhu 90 °C selama 3 jam untuk
memperoleh  padatan yang  kering
sempurna. Setelah dikeringkan, padatan
putih kemudian dihaluskan dan
dikarakterisasi.
Analisis Karakterisasi Zeolit

Analisa kuantitatif komposisi kimia
sekam padi dilakukan menggunakan XRF
model ARL 9900 Advant XP, kristalinitas
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silika dan zeolit dilakukan menggunakan
XRD model Philips PN-1830
Diffractometer (Cu Ka, k = 1.5406 A°),
morfologi zeolit dilakukan dengan SEM
model JEOL 6303 LA instrument.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Ekstraksi dan Karakterisasi silika dari
sekam padi
Proses ekstrasi pada umumnya

dapat dilakukan dengan berberapa cara
antara  lain  yaitu melalui  proses
pembakaran. Namun disisi lain, proses ini

dianggap tidak ramah lingkungan karena

Si0, + 2NaOH — Na,SiO; + H,0

Silika yang terbentuk
menghasilkan larutan natrium silikat,
kemudian larutan direaksikan dengan

larutan HNO; 10% untuk mengikat

menghasilkan polutan yang tidak baik bagi
kesehatan ~dan  dapat  menurunkan
reaktifitas silika yang dihasilkan. Hal ini
terjadi  disebabkan adanya senyawa
pengotor yang akan menurunkan titik lebur
silika menjadi fase kristal (Kumari &
Singh, 2020). Tahapan ekstraksi pada
penelitian ini dilakukan dengan merendam
padi dalam pelarut alkali yaitu larutan
NaOH. Adapun reaksi yang terjadi antara
Si02 dalam sekam padi dengan larutan

alkali (NaOH) adalah sebagai berikut:

natrium sehingga menghasilkan SiO,.
Reaksi yang terjadi dapat ditulis sebagai
berikut:

Na,SiOs + HNO; — SiOy + NaNOs + HyO ooovvoeeieeeee )

Larutan  asam  nitrat  yang
ditambahkan berfungsi sebagai bahan
pengendap. Menurut (Moraes et al., 2018)
senyawa silika mudah larut pada suasana
basa, dan akan mengendap pada suasana
asam. Berdasarkan hal tersebut, agar
senyawa silika mudah diekstrak dari
sekam padi, maka diperlukan tambahan
pelarut alkali yaitu NaOH, selanjutnya
digunakan larutan asam HNO3; 10%, untuk
mengendapkannya kembali. Setelah silika
mengendap dilanjutkan dengan
pengeringan dengan menggunakan oven

untuk menurunkan kelembabannya. Untuk

mendapatkan serbuk silika dengan tingkat
kemurnian tinggi maka dilakukan proses
kalsinasi silika dengan menggunakan suhu
550 °C. Komposisi kimia silika sekam padi
mengalami peningkatan setelah melalui
proses kalsinasi (Tabel 1).

Kandungan silika hasil ekstraksi
sekam padi mengalami peningkatan dari
69,9 menjadi 86,02 % berat. Selain itu,
dengan proses kalsinasi ini juga dapat
menurunkan beberapa senyawa oksida
logam antara lain Fe;O3, TiO,, SOz, ZnO.

Kalsinasi  merupakan  suatu  proses
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pemanasan pada material padatan yang menyebabkan
Tabel 1. Komposisi kimia silika dari sekam padi dengan proses kalsinasi
Oksida Tanpa kalsinasi (% berat) Kalsinasi (% berat)
SiO, 69,90 86,02
Al,O; 0,162 0,955
Fe,03 0,045 0,020
MnO 0,015 0,016
Ca0o 1,02 0,719
MgO 0,469 0,232
Na,O 0,377 0,628
K,0 0,056 0,064
P20s 0,049
TiO, 0,026 *
SO, 0,284 *
Zn0O 0,007 *
LOI 28,97 11,60
*tidak terdeteksi
dekomposisi, transisi fasa atau kalsinasi dilakukan untuk mengontrol
penghilangan suatu komponen dengan temperatur pembakaran agar fasa amorf
menggunakan reaktor ataupun furnace pada silika sekam padi tidak berubah
(Yodyingyong et al., 2009). Proses menjadi fasa kristalin.
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Gambar 1. SEM silika sekam padi 200x embesaran; (a) proses kalsinasi dan (b) tanpa

kalsinasi
Hasil analisis SEM  sekam  padi Melalui proses kalsinasi pengotor tersebut
menunjukkan bahwa morfologi dari silika menjadi hilang karena adanya proses
melalui proses Kkalsinasi lebih seragam pemanasan sehingga diperoleh silika yang
dibandingankan dengan silika tanpa lebih seragam dan bersih dari pengotor.
melalui proses kalsinasi (Gambar. 1). Hal Menurut (Athinarayanan et al.,, 2015)
ini terjadi karena silika hasil ekstraksi menunjukkan bahwa bio silika sekam padi
sekam padi banyak terdapat material yang melalui perlakuan awal dengan asam
pengotor baik organik maupun organik. dan proses kalsinasi menghasilkan silika
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dengan kualitas tinggi baik struktur
maupun kemurniannya. Selain itu, proses
kalsinasi dengan suhu dan laju pemanasan

dalam proses sintesis silika seam padi

Sintesis zeolit ZSM-5
Sintesis zeolit ZSM-5 dilakukan

menggunakan sumber silika dari sekam
padi (SiO,), sumber alumina (NaAlO,),
sumber mineral (NaOH), dan senyawa
organik sebagai agen pengarah struktur
(TPABr). Silika sekam padi yang
digunakan merupakan silika alternatif dari
alam yang dapat digunakan pada sintesis
zeolit ZSM-5. Selain memiliki kadar silika

yang tinggi, sumber bahan baku sekam

memiliki  pengaruh  yang signifikan
terhadap bentuk dan ukuran nanopartikel

(Zarei et al., 2021).

padi tersedia cukup melimpah dan mudah
diperoleh. Sintesis zeolit ZSM-5 dalam
penelitian ini  menggunakan prekursor
yaitu silika dari sekam padi pada suhu
rendah (90 °C), dengan rasio molar Si/Al
=100, H,0/Si = 11,69, NaOH/Si = 0,14
dan TPA-Br/Si = (0: 0.015: 0.045: 0.086).
Sintesis dilakukan dengan kondisi statis
selama 4 hari dengan tambahan template
organik yaitu tetrapropilamoniumbromida
(TPAB).

Intensity (a.u)

2theta (°)

Gambar 2. Difraktogram sintesis zeolit ZSM-5; (a) ZSM-5 silika sekam padi dan (b)
ZSM-5 standar.

Hasil analisis XRD menunjukkan
bahwa difraksi sinar-X zeolit silika dari
sekam padi memiliki pola yang sesuai
dengan zeolit ZSM-5 standar (Gambar 2).
Kesesuaian pola tersebut ditunjukkan pada
puncak 20 vyaitu 7,79 dan 8,01 yang
merupakan puncak khas pada zeolit ZSM-

5. Hal ini sesuai dengan hasil penelitian
(Li et al., 2019) yang menyebutkan bahwa
zeolite ZSM-5 vyang dibuat untuk
menghilangkan fenol mempunyai puncak
khas 20 pada 7-10°. Berdasarkan hasil
tersebut maka dapat disimpulkan bahwa
silika sekam padi dapat digunakan sebagai
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sumber silika alternatif rendah biaya pada
sintesis zeolit ZSM-5. Selain penggunaan
bahan baku silika, pada sintesis zeolit
ZSM-5 juga

struktur  yaitu

menggunakan senyawa

pengarah tetrapropilen
amonium bromida. Untuk mengurangi

besarnya biaya dan juga tingkat kemurnian

zeolit pada sintesis yang dilakukan maka
dilakukan pengurangan agen pengarah
struktur ini. Sintesis zeolite ZSM-5 ini
dilakukan dengan rasio molar SDA/Si
yaitu 0: 0,015: 0,045 dan 0,086 dengan

menggunakan suhu 90 °C selama 4 hari.

|

Intensity (a.u)

.

(b)

O (c)
T (d)

T
30 35 40 45 50

2theta (°)

Gambar 3. Difraktogram ZSM-5 dengan rasio pengurangan agen pengarah struktur
dengan rasio SDA/Si. (a) 0,086; (b) 0,045; (c) 0,015; dan (d) 0.

Pengurangan komposisi agen pengarah
berupa senyawa organik pada sintesis
zeolite ZSM-5 menunjukkan hasil yang
cukup baik (Gambar 3). Hasil difraksi
zeolite ZSM-5 pada rasio SDA/Si = 0
(Gambar 3d) menunjukkan fase amorf
tanpa  puncak  kristalinitas  zeolite.
Sedangkan hasil difraksi dengan puncak
kristalinitas tertinggi ditunjukkan pada
rasio SDA/Si = 0,086 dengan puncak yang
tajam (Gambar. 3a). Berdasarkan gambar 3
dapat disimpulkan bahwa pengurangan
senyawa organic pengarah struktur masih

dapat dilakukan pada sintesis zeolite ZSM-

5 untuk menurunkan biaya. Rasio SDA/Si
yang masih memungkinkan pada sintesis
zeolite ZSM-5 tanpa menurunkan kualitas
dan tingkat kristalinitas yaitu SDA/Si
=0,045 (Gambar 3b).

Morfologi  permukaan  Kristal
ZSM-5  cenderung

berbentuk membulat (Gambar 4). Jika

zeolite  sintetik
dibandingkan dengan morfologi zeolit
standar ZSM-5 terlihat bahwa standar
zeolite menunjukkan bentuk permukaan
yang lebih halus dan cenderung bersudut
zeolite

dibandingkan sekam  padi.
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8.3mm x11.0k SE(M)

Gambar 4. SEM zeollt smtetlk ZSM 5. a) zeollt darl sekam padi, b) zeolit standar (ACS
Material, 2021)

Hal ini terjadi karena silika yang

digunakan  dalam  sintesis  zeolite
merupakan silika amorf yang berasal dari
sekam padi. Selain itu, penampakan hasil
SEM menunjukkan adanya rongga pada
permukaan ZSM-5 yang merupakan

pengaruh dari adanya pori yang terbentuk

KESIMPULAN

Sekam padi berhasil diekstraksi
dengan menggunakan pelarut alkali dan
dapat digunakan menjadi sumber silika
pada sintesis zeolit ZSM-5. Sintesis zeolit
ZSM-5 menggunakan metode dengan biaya
rendah dengan senyawa organik sebagai
pengarah struktur pada suhu rendah yaitu
(90°C). Metode ini berhasil mengubah fasa
amorf silika sekam padi menjadi fasa
kritalin zeolit ZSM-5. Selain itu, untuk
menurunkan biaya pada sintesis digunakan
pengurangan pada penggunaan senyawa
organik pengarah struktur yaitu rasio
SDA/Si = 0,045. Hasil sintesis dengan
pengarah

pengurangan  agen struktur

menghasilkan kualitas zeolit yang baik

pada kristal zeolit. Hal ini juga
ditunjukkan pada sintetis ZSM-5 yang
dilakukan oleh (L. Wang et al., 2010),

dimana adanya pori pada zeolit

menyebabkan permukaan zeolit yang

disintesis memiliki bentuk berongga.

ditunjukkan oleh grafik kristalinitas dan
morfologi sesuai dengan standar pada zeolit
ZSM-5.
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