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Abstrak

Abu sekam padi mengandung silika sekitar 90-95%, sehingga dapat dimanfaatkan sebagai bahan baku
silika. Sintesis mesopori silika telah dilakukan dengan penambahan zat aditif D-glukosa sebagai agen
pembentuk pori menggunakan metode sol-gel. Mesopori silika diperoleh dengan mereaksikan natrium
silikat dengan D-glukosa kemudian ditambahkan katalis HCI secara bertahap sampai pH 2,4,6,8 dan 10.
Selanjutnya, gel terbentuk menjadi hidrogel kemudian dikeringkan menjadi xerogel. D-glukosa dihilangkan
dengan metode ekstraksi air menggunakan proses sentrifugasi. Hasil dari penelitian dikarakterisasi dengan
FTIR dan GSA, serta diuji kemampuan adsorpsinya terhadap methylene blue. Berdasarkan hasil
karakterisasi diperoleh silika yang mempunyai ukuran pori 2,89 nm dan 11,35 nm yang tergolong
mesopori. Mesopori silika (MS) ini termasuk tipe IV dalam grafik isotermal penyerapan N2 dengan
hysteresis loop berbeda yaitu pada MS-2 tipe H2 dan MS-10 tipe H1. Pada analisis FTIR dilakukan
dekonvolusi terdapat puncak-puncak serapan yang menunjukkan adanya gugus silanol (Si-OH) dan gugus
siloksan (Si-O-Si). Spektra FTIR membuktikan adanya zat aditif D-glukosa menunjukkan gugus aldehid
(C-H) pada bilangan gelombang tertentu. Dalam uji adsorpsi mesopori silika (MS) mengadsorpsi zat warna
methylene blue memperoleh hasil daya adsorpsi MS-10 lebih tinggi dibandingkan sampel MS lainnya yaitu
94.928%.

Kata Kunci: Mesopori, D-glukosa, Metode sol-gel, Methylene blue

1. Pendahuluan

Dalam berkembangnya jaman, penelitian besar [4]. Oleh karena itu, silika berpotensi

tentang material berpori menjadi hal yang sebagai bahan dasar pembuatan material berpori.
menarik untuk dipelajari. Menurut IUPAC, Mesopori silika tanpa modifikasi yaitu MCM
material berpori dapat diklasifikasikan  (Mobil Crystalline Material), SBA (Santa Barbara
berdasarkan ukuran pori, yaitu mikropori, Amorphous), dan HMS (Hexagonal Mesoporous
mesopori, dan makropori. Potensi yang  Silica) [5].

menjanjikan dari material mesopori di berbagai
bidang, termasuk sebagai katalis, drug delivery,

Sintesis mesopori silika dapat dilakukan
dengan berbagai metode diantaranya yaitu

pengadsorpsi, dan aplikasi lain sehingga banyak
dilakukan penelitian yang terkait dengan material
ini, baik mengenai pengaruh kondisi sintesis,
maupun mengenai morfologi dan karakteristik
pori [1].

Pemilihan bahan dasar material mesopori
merupakan hal yang penting karena berperan
sebagai sebagai building block. Salah satu bahan
dasar yang diunggulkan adalah silika karena
mempunyai sifat yang stabil secara termal, tidak
berbahaya, dan murah [2]. Silika dapat diperoleh
dari sekam padi. Sekam padi mengandung silika
sekitar 90-95% [3]. Silika dalam sekam padi
memiliki kondisi amorf dan luas permukaan yang

metode sol-gel, metode stober, metode liquid
crystal template approach (LCTA), teknik
microwave, dan teknik chemical etching [5] [6].
Metode sol gel yang paling umum digunakan pada
sintesis mesopori silika. Pada penelitan Wei dkk.
(1999), telah berhasil dilakukan sintesis mesopori
silika dengan penambahan nonsurfaktan D-
glukosa sebagai pore-forming agent metode sol-
gel menghasilkan luas permukaan yang tinggi
800 m2/g, volume pori 0,5 cm3/g, distribusi pori
dengan diameter 3,2-3,5 nm dan menghilangkan
nonsurfaktan dengan ekstraksi air [7].

Sintesis mesopori silika dengan modifikasi
menggunakan surfaktan ini akan menghasilkan
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silika dengan variasi meso sturuktur dan dimensi
partikel dipengaruhi beberapa faktor salah
satunya adalah pH [8]. Gelasi pH mempunyai efek
yang bagus dalam porositas dan ukuran partikel
silika [9]. Pada penelitian Liou dan Yang (2011),
hasilnya menunjukkan bahwa menggunakan
variasi pH dari 3 sampai 9 dalam pembentukan
gel menghasilkan semakin meningkatnya pH,
ukuran partikel dan porositas meningkat
sedangkan luas permukaan menurun.

Zat warna methylene blue digunakan secara
luas dalam industri terutama industri tekstil.
Dalam industri tekstil pengolahan limbah zat
warna methylene blue menjadi perhatian besar
karena sulit diuraikan. Pengolahan limbah yang
mengandung zat warna perlu dilakukan dengan
cara salah satunya adsorpsi.

Dalam penelitian ini akan dilakukan sintesis
mesopori  silika dari abu sekam padi
menggunakan penambahan zat aditif berupa
nonsurfaktan D-glukosa sebagai pore-forming
agent dengan variasi pH. Penggunaan zat aditif D-
glukosa diharapkan mudah dihilangkan melalui
ekstraksi dengan air sehingga membuat proses ini
lebih ramah lingkungan. Dengan dilakukan
penghilangan D-glukosa, distribusi pori lebih
seragam dan berukuran meso diharapkan
mampu mengadsorpsi zat warna methylene blue.
Karakterisasi hasil dilakukan dengan AAS, FTIR,

dan GSA serta wuji adsorpsi zat warna
menggunakan Spektrofotometer UV-Vis.

2. Metode Penelitian

2.1.Alat dan Bahan

Alat: Alat-alat yang digunakan meliputi

seperangkat peralatan gelas (pyrex), botol vial,
magnetik bar, magnetik stirer, hotplate, alat
refluks, centrifuge, kertas saring (Whatman)
indikaor pH (MERCK), oven (BINDER), neraca
analitik (OHAUS), FT-IR (Shimadzu), shaker
(MAXQ 2000), AAS Perkin (Elmer Analyst 200),
spektrofotometri UV-VIS (T60U spectrometer).

Bahan: sekam padi, akuades, HCl 37% (Merck),
NaOH (Merck), D-glukosa (Merck), methylene
blue.

2.2.Cara Kerja
2.2.1 Pembuatan Abu Sekam Padi

Sekam padi diarangkan hingga terbentuk
arang berwarna hitam. Selanjutnya sekam padi
dibakar dalam furnace pada suhu 700°C selama
4 jam. Setelah terbentuk abu berwarna putih,
dilakukan penggerusan sampai halus dan
dilakukan pemisahan dengan ayakan berukuran
100 mesh [10].

2.2.2 Pembuatan Larutan Natrium
Silikat (Na2SiO3)

Dua puluh gram abu sekam padi dimasukkan
ke dalam labu refluks, ditambahkan NaOH 2,5 M
sebanyak 400 mL dan direfluks selama 4 jam
pada temperatur 80°C wuntuk melarutkan
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silikanya. Selanjutnya dilakukan penyaringan
dengan kertas saring Whatman dan filtrat yang
dihasilkan adalah larutan natrium silikat [10].

2.2.3 Sintesis Mesopori Silika dengan
zat aditif D-glukosa

D-glukosa dilarutkan dalam pelarut aquades
10 mL di atas hot plate-stirer dengan suhu 60°C.
Natrium silikat sebanyak 30 mL dimasukkan
dengan pelan ke dalam campuran D-glukosa
dengan aquades, campuran diaduk diatas hot
plate—stirer. Larutan HCI 1 M ditambahkan secara
tetes demi tetes ke dalam larutan tersebut untuk
menginisiasi reaksi hidrolisis — kondensasi hingga
didapat pH yang berbeda yaitu pH 2, 4, 6, 8 dan
10. Gel yang dihasilkan didiamkan pada suhu
ruang selama 3-7 hari (proses aging). Sebelum
didiamkan ditutup dengan alumunium foil
dengan membuat 10-12 lubang untuk proses
penguapan kemudian hidrogel dihasilkan.
Setelah itu dilakukan penyaringan dan residu
dikeringkan dengan suhu 80°C selama 5 jam.

2.2.4 Ekstraksi Air terhadap D-glukosa

Silika-glukosa dihaluskan menjadi bubuk,
kemudian dimasukkan 2 g silika-glukosa ke
dalam 15 mL akuades dan diaduk selama 15
menit. Selanjutnya  dimasukan dalam tube
centrifuge dan disentrifugasi selama 10 menit
(6000 rpm). Setelah endapan dipisahkan,
endapan dimasukkan kedalam 15 mL akuades
dan diaduk selama 3 jam. Kemudian centrifuge
selama 10 menit. Masukan endapan dalam 15 mL
akuades dan diamkan semalam. Selanjutnya
endapan di cuci 4x selama 2 hari. Setelah itu
endapan di keringkan dalam oven pada suhu
1150C selama 2 jam.

2.2.5 Adsorpsi Mesopori Silika terhadap
Methylene Blue

Pada 20 mg sampel hasil sintesis dimasukkan
ke dalam 20 mL larutan methylene blue 20 mg/L
menggunakan shaker kecepatan pengadukan 100
rpm selama 120 menit. Selanjutnya dilakukan
penyaringan, filtrat yang dihasilkan diuji dengan
spektrofotometer UV-Vis.

2.2.6 Karakterisasi Mesopori Silika

Karakterisasi mesopori silika dilakukan
dengan beberapa metode seperti penentuan
gugus fungsi senyawa hasil sintesis

menggunakan FTIR (Fourier Transform Infra-Red),
untuk mengetahui konsentrasi silika terlarut
digunakan AAS (Atomic Absorption Spectroscopy),
dan untuk mengetahui luas permukaan, volume
pori spesifik, ukuran dan distribusi pori
menggunakan GSA (Gas Surface Analyzer) metode
BET (Brunauer—-Emmett-Teller). Hasil adsorpsi
methylene blue menggunakan Spektrofotometer
UV-Vis untuk mengetahui konsentrasi zat warna
yang teradsorpsi dari panjang gelombang
tertentu.
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Tabel 1. Kode Material Mesopori Silika

Kode Keterangan

MS-2 Mesopori silika pada pH 2
MS-4 Mesopori silika pada pH 4
MS-6 Mesopori silika pada pH 6
MS-8 Mesopori silika pada pH 8
MS-10 Mesopori silika pada pH 10

3. Hasil Dan Pembahasan

3.1 Hasil Sintesis Natrium Silikat
(Na2SiOs)

Sekam padi disangrai hingga berwarna hitam
yang disebut sebagai proses pengarangan.
Setelah itu, dilakukan pembakaran dengan
furnace pada suhu 700 °C selama 4 jam dengan
laju kenaikan suhu 5 ©°C/menit untuk
memperoleh abu sekam padi atau Rice Husk Ash
(RHA). Sekam padi dipanaskan dalam furnace
pada suhu di bawah 700 °C agar diperoleh abu
putih. Abu putih dilakukan pengayakan dengan
ayakan 100 mesh.

Abu sekam padi yang diperoleh ditambahkan
dengan NaOH pada suhu 80°C dengan metode
refluks. Menurut Hassan et al. [10] NaOH sudah
bereaksi dengan silika pada abu sekam padi
sehingga membentuk larutan natrium silikat
sesuai persamaan reaksi :

2NaOH (aq) + SiO2(RHA)(s) — NasSiOs(aqg) + H2O(l)

Hasil refluks yang diperoleh kemudian
disaring menggunakan kertas saring. Filtrat yang
dihasilkan merupakan larutan natrium silikat.
Larutan natrium silikat agak kental dan tidak
berwarna [10]. Setelah diperoleh larutan natrium
silikat, kemudian dilakukan analisis kandungan
silika (Si) dengan menggunakan AAS. Dari hasil
analisis dengan AAS diperoleh kandungan silika
(Si) rata-rata dalam abu putih dari sekam padi
sebesar 2.001 ppm dan larutan natrium silikat
sebesar 18.908 ppm.

3.2 Hasil Sintesis Mesopori Silika dengan
Metode Sol Gel

Dalam penelitian ini terlebih dahulu
dilarutkan D-glukosa ke dalam aquades dengan
suhu 60 oC. Penambahan natrium silikat
kedalam larutan D-glukosa tetes demi tetes. D-
glukosa dalam hal ini akan berperan sebagai agen
pembentuk pori dengan harapan agar silika yang
dihasilkan berukuran mesopori. Proses sol-gel
dimulai saat HCl 1M ditambahkan tetes demi
tetes ke dalam campuran natrium silikat dan D-
glukosa. Penambahan HCIl dihentikan saat pH
larutan sudah mencapai pH 2,4,6,8 dan 10. Asam
digunakan sebagai katalis yang mempercepat
terjadinya proses sol-gel, kehadiran asam akan
menginisiasi terjadinya reaksi hidrolisis dan
kondensasi pada proses sol-gel.

Gel putih yang terbentuk  (hidrogel)
dilanjutkan ke proses aging pada suhu ruang
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selama 2-7 hari. Hidrogel silika-glukosa disaring
dan dikeringkan dalam oven pada suhu 80°C
selama 5 jam hingga terbentuk xerogel. Untuk
menghilangkan  D-glukosa dalam = xerogel
dilakukan ekstraksi air sebanyak 6 kali selama 3
hari dan dikeringkan dalam oven dengan suhu
115°C selama 2 jam.

n

. JN
/\_ N / \L\jL,Jﬂ'ﬁ

3300 3400 2300 2400 1500 1400 300 400
Bilangan Gelombang {cm)

Absorbansi (a.u)

Gambar 1. Spektra FTIR (a) tanpa penghilangan
D-glukosa (b) tanpa D-glukosa

Berdasarkan Gambar 1 terlihat puncak 2900
— 3450 cm-! merupakan vibrasi dari grup -OH dan
-CH [11]. Pada spektra FTIR (a) mesopori silika
hasil sintesis yang tanpa penghilangan D-glukosa
muncul puncak vibrasi yang serapan pita lemah
pada bilangan gelombang 2940 cm-! merupakan
vibrasi ulur C-H dari komponen glukosa [7]. Pada
spektra FTIR (b) tidak menunjukkan serapan pita
lemah tersebut sehingga dapat dikatakan D-
glukosa berhasil ditambahkan pada sintesis
mesopori silika (MS).

3.3 Hasil Analisis Fourier Transform
Infra-Red (FTIR) pada Mesopori Silika

Karakterisasi dengan menggunakan
spektrofotometer FTIR (Fourier Transform Infra
Red) pada penelitian ini dilakukan untuk
mengetahui pengaruh variasi pH terhadap gugus
fungsional yang ada dalam material hasil sintesis.
Bilangan gelombang yang digunakan untuk
mengukur pita-pita serapan yang terjadi antara
400-4000 cm-1.

Absorbansi (a.u)

3300 3400 2500 2400 1500 1400 500 400
Bilangan Gelombang (cm)

Gambar 2. Spektra FTIR (a) tanpa penghilangan
D-glukosa, (b) MS-2, (c) MS-4, (d) MS-6, (e¢) MS-8,
(f) MS-10



Greensphere: J. Environ. Chem. 3 (1) 2023
Doi:

Berdasarkan Gambar 2 keenam spektra
memiliki puncak yang tidak jauh berbeda. Untuk
mengetahui pengaruh variasi pH gelasi terhadap
mesopori silika hasil sintesis secara lebih detail
dilakukan dekonvolusi spektra FTIR pada
bilangan gelombang 900-1300cm-!.

Absorbansi (a.u)

1300 1250 1200 1150 1100 1050 1000 950 900
Bilangan Gelombang (cm'?)

Gambar 3. Hasil dekonvolusi spektra FTIR
mesopori silika MS-2

Dari Gambar 3 terdapat 5 puncak dari hasil
dekonvolusi dimana 3 membentuk puncak
dekonvolusi dari vibrasi Si-O-Si dan 2 lainnya
membentuk puncak dekonvolusi dari vibrasi Si-
OH. Dari puncak dekonvolusi ini kita dapat
mengetahui 2 struktur dari Si-O-Si pada
mesopori silika hasil sintesis. Ditunjukkan pada
puncak yang bilangan gelombang 1080 cm-! (IV)
dan 1200 cm! (V) merupakan vibrasi ulur
asimetri TO (Transversal opticall dan LO
(Longitudinal Optical) dari Si-O-Si siklik. Pada
puncak bilangan gelombang 1040 cm-! (III)
merupakan vibrasi ulur asimetri Si-O-Si struktur
linier [12]. Selain itu komponen puncak
dekonvolusi lainnya pada bilangan gelombang
930 cm-! (II) merupakan vibrasi ulur Si-OH grup
yang bebas pada permukaan padatan amorf [13].
Berikutnya pada bilangan gelombang 960 cm-!
(ITI) merupakan vibrasi ulur asimetri Si-OH [7].
Dari dekonvolusi tersebut didapatkan rasio Si—
OH/Si-O-Si dari masing-masing sampel mesopori
silika hasil sintesis disajikan pada Tabel 2.

Tabel 2. Rasio Si-OH/Si-O-Si pada mesopori
silika hasil sintesis

Sampel % Si-OH/Si-O-Si
MS-2 11,31
MS-4 9,95
MS-6 7,72
MS-8 5,62
MS-10 7,38

3.4 Hasil Adsorpsi Methylene Blue
dengan Mesopori Silika Hasil Sintesis

Adsorpsi terhadap methylene blue dilakukan
untuk mengetahui nilai daya adsorpsi yang
dihasilkan dalam persen. Telah dilakukan
adsorpsi methylene blue dengan konsentrasi 20
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ppm dengan MS-2, MS-4, MS-6, MS-8, dan MS-
10. Adsorpsi ini dilakukan dengan waktu tetap
120 menit. Hasil yang diperoleh ditunjukkan
pada Gambar 4.

Nilai persentase adsorpsi menurun terlihat
pada Gambar 4 yaitu pada tanpa ekstraksi
(penghilangan D-glukosa) dimungkinkan D-
glukosa masih tertinggal di dalam pori sehingga
adsorbat yang terjerap sedikit. Setelah D-glukosa

dihilangkan dengan metode ekstraksi
menggunakan pelarut air, nilai persentase daya
adsorpsinya meningkat. Dengan ini

memungkinkan adsorben yaitu mesopori silika
hasil sintesis memiliki pori untuk meningkatkan

daya adsorpsi

10 Tanpa D- Tanpa Ext
glukosa

100

95

90
85
80
75
70
65
60
2 4 6 8

Sampel MS

% Adsorpsimethylene blue

Gambar 4. Persen adsorpsi methylene blue dari
mesopori silika

Berdasarkan Gambar 4, nilai persentasenya
menunjukkan tidak terdapat perbedaan
kemampuan adsorpsi yang signifikan. Hal ini
dimungkinkan adsorben mempunyai distribusi
ukuran pori yang kurang seragam sehingga
menyebabkan selektifitas adsorben terhadap
adsorbat cenderung rendah.

3.5 Hasil Analisis GSA Dengan Metode
Brunauer-Emmet-Teller (BET) pada
Mesopori Silika

Gas sorption analyzer dapat digunakan untuk
material berpori di mana ketentuan IUPAC
mempunyai tujuan untuk mengklasifikasikan
ukuran pori dan isothermal adsorpsi gas yang
mana untuk mengetahui hubungan antara
porositas dan penyerapan [14]. Persamaan BET
hanya dapat digunakan untuk adsorpsi isoterm
yang mempunyai nilai P/Pe berkisar antara 0,05
sampai 0,3 [15]. Isoterm linier dari sistem
adsorpsi-desorpsi  nitrogen mesopori silika
ditunjukkan pada Gambar 5. Gambar tersebut
merupakan  grafik isotermal menunjukan
hubungan volume gas N2 yang teradsorpsi dengan
relative pressure (P/P°) pada temperatur tertentu.

Kenaikan pertama terjadi karena molekul gas
yang teradsorpsi bereaksi dengan daerah yang
berenergi pada permukaan padatan. Pada
pengisian ini telah terbentuk lapisan tunggal,
kemudian pada daerah P/Pe yang lebih tinggi,
pertambahan molekul gas ini terjadi pada
permukaan yang telah ditempati molekul gas di
mana telah terbentuk lapisan tunggal. Pada
pertambahan ini terbentuk lapisan berlapis
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(Multilayer) dan pada akhir pengisian, terjadi
kondensasi molekul gas yang teradsorpsi, selain
itu juga terlihat adanya loop histerisis pada
daerah pertengahan.

Berdasarkan grafik isothermal dari Gambar 5,
pada MS-2 dan MS-10 tergolong mesopori dengan
diameter pori > 2 nm-50 nm. Adanya pori pada
permukaan padatan akan memberikan efek
pembatasan jumlah lapisan pada adsorbat dan
terjadi fenomena kondensasi kapiler. Kondensasi
kapiler ini menyebabkan terjadi histerisis. Dalam
kondensasi kapiler dihasilkan dua nilai tekanan
relatif yang berbeda sehingga dapat diamati pada
grafik ada perbedaan tekanan yang dihasilkan
antara proses adsorpsi dan proses desorpsi.
Histerisis yang dihasilkan pada sampel MS-2
ditunjukkan Gambar 5 (a) hysteresis loop tipe (H2)
yang sempit pada P/P° 0,3-0,6 mengindikasi
material yang seperti botol tinta (Ink-bottle pores)
di mana distribusi ukuran pori tidak terdefinisi
dengan baik karena proses desorpsi tertunda
terkait dengan penguapan pori dalam jaringan
struktur [16]. Pada sampel MS-10 ditunjukkan
Gambar 5 (b) yang memiliki hysteresis loop tipe
(H1) yang lebar pada P/P°0,6-0,9 proses desorpsi
ke proses adsorpsi mengindikasi material berpori
yang seperti silinder dari kondensasi dengan
distribusi ukuran pori lebih seragam [17].

rhed (em¥e)

0 0.1 02 0.3 04 0s 06 o7 08 09 1
Relative Pressure (P/P7)

Gambar 5. Grafik Isotermal Adsorpsi-Desorpsi

Mesopori Silika Hasil Sintesis (a) MS-2 (b) MS-10

Berdasarkan Gambar 6, grafik distribusi
ukuran pori berhubungan dengan differensial
volume terhadap ukuran pori untuk cabang BJH
desorpsi isotermal N2. Grafik distribusi ukuran
pori dimana berdasarkan distribusi terbesar pori
pada radius ukuran pori sekitar 4 nm pada
sampel MS-10 ditunjukkan Gambar 6 (b)
sedangkan radius ukuran pori sekitar 2 nm pada
sampel MS-2 ditunjukkan Gambar 6 (a). Hal ini
menunjukkan pada sampel MS-2 ukuran pori
dan volume pori yang kecil di mana distribusi pori
kurang seragam sedangkan pada sampel MS-10
ukuran pori dan volume pori lebih besar,
distribusi pori lebih seragam.
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Gambar 6. Grafik distribusi ukuran Pori
mesopori (a) MS-2 dan (b) MS-10 hasil sintesis

Volume total pori, diameter pori rata-rata dan
luas permukaan dari material mesopori silika MS-
2 dan MS-10 disajikan dalam Tabel 3.

Tabel 3. Volume total pori, Diameter pori rata-
rata, dan Luas permukaan Mesopori Silika Hasil

Sintesis
V;:::::e Diameter Luas
Sampel . Pori Rata- Permukaan
Pori Rata (nm) (m2/g)
(cm?3/g)
MS-2 0,038 2,89 529
MS-10 0,094 11,35 333

Volume pori dan luas permukaan spesifik
adalah indeks penting untuk evaluasi kapasitas
adsorpsi / desorpsi gas N2 pada material hasil
sintesis. Berdasarkan tabel 2, pada sampel MS-
10 luas permukaan lebih kecil daripada MS-2
karena meningkatnya pH memiliki diameter pori
yang lebih besar sehingga volume pori total besar.

4. Kesimpulan

Mesopori silika dapat disintesis dari abu
sekam padi dengan penambahan zat adiktif D—
glukosa sebagai pore-forming agent. Pori
dihasilkan dengan penghilangan =zat aditif
menggunakan metode ekstraksi air. Variasi pH
yang diberikan berpengaruh terhadap pori silika
gel. Berdasarkan hasil GSA, menghasilkan pori
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yang berukuran meso pada sampel MS-2 (2,89
nm) dan MS-10 (11,35 nm). Dengan
meningkatnya pH yaitu luas permukaan dan
ukuran pori semakin besar. Adsorpsi methylene
blue dengan mesopori silika yang dihasilkan yaitu
nilai persentase daya adsorpsi MS-10 lebih tinggi
dibandingkan pH yang lainnya sebesar 94,928%.
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