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Abstrak

Sintesis silika mesopori telah dilakukan untuk mengetahui pengaruh pH gelasi dan penambahan
surfaktan CTAB terhadap karakter silika mesopori yang dihasilkan, serta kemampuan silika mesopori
dalam adsorpsi-desorpsi pada urea. Sintesis silika mesopori dilakukan dengan menambahkan natrium
silikat (Na2SiO3) dari abu sekam padi ke dalam larutan CTAB dengan konsentrasi 0,0009 M (MS-3, MS-5,
MS-7 dan MS-9). Larutan HCl 3 M ditambahkan secara bertahap hingga mencapai pH 3, 5, 7, 9 dan 11
Penghilangan CTAB dilakukan melalui proses kalsinasi pada suhu 550°C selama 5,5 jam. Selanjutnya diuji
kemampuan adsorpsi-desorpsi urea. Karakterisasi hasil menggunakan metode Spektroskopi Serapan Atom
(AAS), Gas Surface Analyzer (GSA) Brunauer — Emmett-Teller (BET), Fourier Transform Infra-Red (FTIR),
dan spektrofotometer UV-Vis. Hasil penelitian menunjukkan bahwa analisis AAS natrium silikat hasil
sintesis mengandung Si sebanyak 32,68%. Analisis FTIR silika hasil sintesis dengan variasi pH gelasi
menunjukkan bahwa daerah bilangan gelombang 960-980 cm-1 termasuk golongan Si-OH dan pada
daerah 1000-1200 cm-1 merupakan golongan Si-O-Si. kelompok. Spektrum dekonvolusi FTIR juga
menemukan bahwa rasio Si-OH/Si-O-Si pada MS-7 lebih tinggi dibandingkan variasi pH gelasi lainnya.
Hasil analisis GSA menunjukkan silika gel pada pH 3, 7, dan 11 mempunyai pori-pori berukuran meso
dengan diameter pori berturut-turut 3,88 nm, 16,36 nm, dan 9,55 nm. Hasil analisis menggunakan
spektrofotometer UV-Vis pada larutan urea setelah dilakukan proses adsorpsi-desorpsi menghasilkan
kemampuan adsorpsi tertinggi pada MS-7 yaitu sebesar 53,91% dan kemampuan desorpsi terendah pada
MS-7 yaitu sebesar 24,10%.

Kata Kunci: Silika Mesopori, pH gelasi, CTAB, Adsorpsi-desorpsi, urea

1. Pendahuluan

Padi merupakan salah satu dari hasil utama
pertanian di Indonesia. Penggilingan padi
menghasilkan 72% beras, 5-8% dedak dan 20-
22% sekam [1]. Tetapi pemanfaatan limbah
sekam padi belum dimanfaatkan secara optimal.
Sekam padi di masyarakat hanya digunakan
sebagai pupuk organik dan sisanya dibakar.
Padahal sekam padi memiliki kandungan silika
yang tinggi sebanyak 97%. Pembakaran abu
sekam padi pada suhu 400-700°C akan
menghasilkan silika amorf dan pada suhu lebih
dari 1.000°C akan menjadi silika kristalin [2].
Pemanfaatan silika dari abu sekam padi dapat
diperluas dengan cara disintesis menjadi silika gel
dalam ukuran nano. Mesopori silika merupakan
salah satu material yang memiliki pori dengan
diameter antara 2-50 nm. Sintesis mesopori silika
dapat dilakukan dengan berbagai metode
diantaranya yaitu metode sol-gel, metode stober,
metode Liquid Crystal Template Approach (LCTA),
teknik microwave, dan teknik chemical etching

[3]. Bagaimanapun metode sol-gel yang paling
umum digunakan pada sintesis mesopori silika.

Sintesis mesopori silika dengan modifikasi
menggunakan surfaktan menghasilkan silika
dengan variasi meso struktur dan dimensi
partikel dipengaruhi beberapa faktor salah
satunya adalah pH [4]. Gelasi pH mempunyai efek
yang bagus dalam meningkatkan porositas dan
ukuran partikel silika [S5]. Mesopori silika dapat
disintesis menggunakan
Cetyltrimethylammonium Bromide (CTAB)
sebagai template dan natrium silikat sebagai
sumber silika dengan menggunakan variasi rasio
berat natrium silikat terhadap surfaktan, nilai pH
yaitu pada nilai 3, 5, 7, 9 dan 11, waktu aging
selama 8 hingga 24 jam serta temperatur 20°C
hingga 60°C [6].

Salah satu aplikasi mesopori silika ini adalah
untuk adsorpsi-desorpsi urea. Urea merupakan
salah satu jenis pupuk yang sering digunakan di
Indonesia karena mengandung nitrogen sangat
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tinggi (45% - 46%), biaya terjangkau, dan tersedia
secara komersial [7]. Namun karena memiliki sifat
higroskopis dan mudah larut dalam air sehingga
hanya sekitar 30-40% nitrogen yang diambil oleh
tanaman. Mesopori silika memiliki luas
permukaan yang besar dan struktur pori yang
teratur sehingga dapat dimanfaatkan sebagai
pengatur pelepasan urea dalam sehingga nitrogen
dalam urea tidak langsung terlepas dalam tanah
tetapi pelepasan nitrogennya sedikit demi sedikit

2. Metode Penelitian
2.1.Alat dan Bahan

Alat: seperangkat peralatan gelas, pengayak
ukuran 100 mesh, termometer, labu ukur,
kertas saring Whatman 42, cawan porselen,
kaca arloji, spatula, oven, furnace, pipet tetes,
alat refluks, neraca analitik merk OHAUS,
pengaduk, hotplate, stirrer, magnetic stirrer,
kertas pH, FTIR merk Alpha Series Bruker, GSA
merk Quantachrome 1200e, spektrofotometer
UV-Vis merk Shimadzu dan AAS merk Perkin
Elmer 3110.

Bahan: sekam padi, abu sekam padi, natrium
hidroksida (NaOH) merk Merck, HCl, akuades,
Cetyltrimethylammonium Bromide (CTAB), p-
Dimethylamino Benzaldehyde (p-DMAB), etanol
96% merk Merck dan urea.

2.2.Cara Kerja
2.2.1 Prosedur Penelitian

Penelitian ini diawali dengan pembuatan abu
sekam padi dengan dibakar dalam furnace pada
suhu 700°C. Abu sekam padi yang dihasilkan
kemudian digunakan untuk membuat larutan
natrium silikat (Na2SiOs) dengan metode refluks
dan dilanjutkan dengan pembuatan mesopori
silika  dengan variasi pH gelasi saat
menambahkan larutan HC1 3 M. Sampel mesopori
silika dilakukan uji adsorpsi dan desorpsi urea
untuk mengetahui kemampuan adsorpsi dan
desorpsi larutan urea. Sampel mesopori silika

dengan pengaruh pH gelasi kemudian
dikarakterisasi menggunakan FTIR untuk
mengetahui gugus fungsi yang ada dalam

material mesopori silika dan GSA dengan metode
BET untuk mengetahui diameter pori, volume
pori total dan luas permukaan pori yang
dihasilkan.

2.2.2 Pembuatan Abu Sekam Padi

Sekam padi diarangkan menggunakan wajan
hingga terbentuk arang berwarna hitam pekat.
Selanjutnya sekam padi dibakar dalam furnace
pada suhu 700°C selama 4 jam untuk
memperoleh abu sekam padi berwarna putih yang
kemudian diayak dengan ayakan ukuran 100
mesh [8].
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2.2.3 Pembuatan Larutan Natrium
Silikat

Dua puluh gram abu sekam padi
dimasukkan ke dalam labu refluks, ditambahkan
NaOH 2,5 M sebanyak 400 mL dan dipanaskan
selama 4 jam pada temperatur 80°C untuk
melarutkan silikanya. Penyaringan dilakukan
dengan kertas saring Whatman 42 dan filtrat yang
dihasilkan adalah larutan natrium silikat [8].
Larutan natrium silikat yang dihasilkan
dikarakterisasi menggunakan AAS.

2.2.4 Sintesis Mesopori Silika

Serbuk CTAB sebanyak 0,082 g dilarutkan
dalam akuades 250 mL kemudian diaduk selama
30 menit untuk mendapatkan larutan CTAB
dengan konsentrasi 0,0009 M. Larutan natrium
silikat sebanyak 30 mL ditambahkan sedikit demi
sedikit ke dalam 30 mL larutan CTAB 0,0009 M
diaduk selama 30 menit [9]. Kemudian
ditambahkan tetes demi tetes HC1 3 M ke dalam
larutan tersebut sambil diaduk selama 1 jam
untuk menginisiasi reaksi hidrolisis-kondensasi
hingga didapat pH yang berbeda yaitu pH 3, 5, 7,
9, 11. Setelah dilakukan penambahan HCI tetes
demi tetes, pembentukan silika gel telah
berlangsung. 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 molekul yang bersifat volatil seperti
air yang terbentuk selama proses aging.Setelah
terbentuk gel, dilakukan pencucian dengan
aquades dan residu dikeringkan dengan oven
pada suhu 80°C selama 8 jam. Pembuatan silika
mesopori dilakukan dengan penghilangan CTAB
melalui proses kalsinasi pada suhu 550°C selama
5,5 jam [10]. Kemudian diperoleh hasil sintesis
silika mesopori yaitu MS-3, MS-5, MS-7, MS-9
dan MS-11.

2.2.5 Pembuatan Larutan Induk Urea

Pembuatan larutan induk urea 500 ppm
dilakukan dengan cara melarutkan urea
sebanyak 0,05 gram dengan akuades kemudian
diencerkan sampai 100 mL menggunakan labu
ukur 100 mL.

2.2.6 Pembuatan Kurva Standar

Larutan deret standar dengan konsentrasi
100, 200, 300 dan 400 ppm dibuat dari larutan
induk urea 500 ppm yang dilarutkan dalam
akuades.

2.2.7 Pembuatan Reagen Pengompleks
Urea

Sebanyak 1 g p-DMAB (p-Dimethylamino
Benzaldehyde) dilarutkan dalam 50 mL etanol
96%,. Ditambahkan HCI 37% sebanyak 5 mL dan
diaduk selama 15 menit di dalam gelas beker yang
telah dilapisi alumunium foil.
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2.2.8 Adsorpsi Urea dengan Mesopori
Silika Hasil Sintesis

Mesopori silika hasil sintesis padapH 3, 5, 7,
9 dan 11 sebanyak 0,5 g dimasukkan ke dalam
larutan urea 500 ppm, kemudian diaduk dengan
shaker. Pengadukan dengan stirer dilakukan
selama 2 jam pada suhu ruang dandikeringkan
dengan oven pada suhu 40°C. Selanjutnya,
larutan tersebut disaring untuk memisahkan
filtrat dengan adsorben. Filtrat yang dihasilkan
sebanyak 5 mL ditambahkan 3 mL larutan
pengompleks p-DMAB kemudian dianalisis
menggunakan spektrofotometer UV- Vis dengan
panjang gelombang 430 nm untuk menentukan
konsentrasi urea setelah dilakukan proses
adsorpsi [11].

2.2.9 Desorpsi Urea dengan Mesopori
Silika Hasil Sintesis

Pengujian desorpsi dilakukan dengan
melarutkan urea hasil adsorpsi pada mesopori
silika dalam akuades kemudian di-stirer selama
30 menit pada suhu kamar. Kemudian larutan
yang disaring ditambahkan 3 mL larutan p-
DMAB. Larutan kemudian diukur kadar urea
yang terdesorpsi menggunakan spektrofotometer
UV-Vis pada panjang gelombang 430 nm [11].

2.2.10 Karakterisasi Mesopori Silika

Karakterisasi mesopori silika dilakukan
dengan beberapa metode penentuan gugus fungsi
senyawa hasil sintesis menggunakan FTIR
(Fourier Transform Infra-Red), untuk mengetahui
konsentrasi silika terlarut digunakan Atomic
Absorption Spectroscopy (AAS), dan untuk
mengetahui luas permukaan, volume pori
spesifik, ukuran dan distribusi pori
menggunakan Gas Surface Analyzer (GSA) metode
BET Brunauer- Emmett-Teller (BET). Hasil
adsorpsi-desorpsi urea menggunakan
spektrofotometer UV-Vis untuk mengetahui
konsentrasi urea yang teradsorpsi dan
terdesorpsi dari panjang gelombang 430 nm

3. Hasil Dan Pembahasan

Sekam padi digunakan dalam penelitian
sebagai sumber silika (Si) yang kemudian diolah
menjadi larutan natrium silikat (Na2SiO3). Abu
sekam padi yang telah disangrai menggunakan
wajan sampai berwarna hitam dilakukan
pembakaran pada suhu 700°C bertujuan untuk
membentuk silika yang bersifat amorf. Apabila
suhu yang digunakan lebih dari 700°C akan
menjadi silika kristalin [2]. Reaksi yang terjadi
pada proses pengabuan dapat ditunjukkan dalam
persamaan reaksi 1.

(Senyawa C, H, dan Si) + 02 — CO2(g) + H2O(g) + SiO2 (1)

Larutan natrium silikat yang didapatkan
berbentuk cairan agak kental dan tidak
berwarna. Hal ini menandakan bahwa NaOH
sudah bereaksi dengan silika yang ada pada abu
sekam padi menghasilkan larutan natrium
silikat. Larutan natrium silikat yang diperoleh
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akan digunakan sebagai prekursor dalam
pembuatan silika gel. Reaksi yang terjadi pada
tahap ini ditunjukkan pada persamaan reaksi 2.
2 NaOH + SiO2(abu sekam padi) —» Na2SiO3 + H20 (2)

Larutan natrium silikat yang diperoleh
kemudian dianalisis kadar silika terlarutnya
menggunakan AAS dan diperoleh konsentrasi
silika dalam natrium silikat sebesar 16342,28
ppm. Kadar silika yang diperoleh yaitu sebesar
32,68% dalam natrium silikat.

Larutan CTAB yang ditambahkan pada
larutan natrium silikat berperan sebagai template
atau agen pembentuk pori (pore forming agent)
sehingga silika yang terbentuk akan berukuran
mesopori. Dalam larutan, CTAB akan membentuk
ion bermuatan positif yaitu ion cetrimonium dan
ion bermuatan negatif yaitu ion bromida. Silika
yang bermuatan negatif akanberinteraksi dengan
ion yang bermuatan positif yaitu ion cetrimonium
[12]. Kemudian dilakukan penambahan asam
yang digunakan sebagai katalis pada proses sol-
gel, kehadiran asam akan menginisiasi terjadinya
reaksi hidrolisis dan kondensasi pada proses sol-
gel sehingga akan lebih cepat. Tahap selanjutnya
adalah proses kalsinasi. Kalsinasi bertujuan
untuk mendekomposisi surfaktan yang tertinggal
pada pori material. Kalsinasi ini dilakukan
dengan cara memanaskan sampel pada suhu
tinggi. Suhu kalsinasi yang dilakukan pada
penelitian ini yaitu pada suhu 550°C selama 5,5
jam.

— pH11
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Gambar 1. Spektra FTIR (a) MS-3 (b) MS-7 (c)
MS-11
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Gambar 2. Spektra FTIR MS-7 Hasil Sintesis (a)
Setelah Kalsinasi, (b) Sebelum Kalsinasi
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Dari spektra pada Gambar 1 dapat diketahui
bahwa spektra memiliki puncak yang tidak jauh
berbeda sehingga dapat dikatakan variasi pH
gelasi tidak mengubah gugus fungsi pada
mesopori silika yang dihasilkan. Dari spektra
FTIR mesopori silika pada Gambar 1 terdapat
gugus Si-O-Si pada bilangan gelombang sekitar
1080 cm-!, 800 cm-! dan 400 cm-! yang masing-
masing merupakan pita vibrasi ulur Si-O, vibrasi
ulur simetri dan vibrasi tekuk ikatan Si-O-Si serta
gugus -OH pada bilangan gelombang 1600 cm-!
dan 960-980 cm-'merupakan pita vibrasi tekuk -
OH dan vibrasi ulur simetri gugus Si-O dari
silanol (Si-OH). Pada spektra FTIR Gambar 2
setelah kalsinasi tidak menunjukkan adanya
gugus fungsidari surfaktan CTAB. Sehingga dari
proses kalsinasi yang dilakukan pada suhu 550°C
selama 5,5 jam dapat menghilangkan molekul-
molekul surfaktan dan membentuk pori pada
silika hasil sintesis.

Pengaruh variasi pH gelasi terhadap
mesopori silika hasil sintesis dapat dilihat secara
lebih detail dengan dilakukan dekonvolusi
spektra FTIR pada bilangan gelombang 700-1580
cm-! menggunakan aplikasi “fityk”. Dekonvolusi
dilakukan dengan HWHM yang sama tiap
komponen puncak tertentu. Dari hasil
dekonvolusi tersebut dapat dicari perbandingan
luasarea gugus silanol dan siloksan. Hasil rasio
dapat ditunjukkan pada Tabel 1. Berdasarkan
nilai rasio menunjukkan mesopori silika dengan
pH asam memiliki gugus silanol (Si-OH)yang
lebih banyak dibandingkan pH basa. Hal ini
menandakan bahwa gugus silanol yanglebih
banyak ini muncul karena adanya penambahan
asam yang lebih banyak dari variasi pH basa.
Pada pH asam memiliki laju reaksi hidrolisis lebih
cepat dibandingkan dengan laju  reaksi
kondensasi [13], sehingga proses gelasi
berlangsung lambat karena asam silikat lebih
stabil sehingga gugus silanol tidak banyak yang
terkondensasi menjadi gugus siloksan.

Tabel 1. Perbandingan Rasio Luas Area Puncak
Gugus Si-OH/Si-O-Si

Si-OH/Si-O-Si

pH Si-OH Si-O-Si
(%)
3 439,47  6704,96 6,55
7 623,48 7536,08 8,27
11 244,41  4233,09 5,77
Mesopori silika hasil sintesis dianalisis

dengan GSA untuk mengetahui ukuran pori,
volume pori dan luas permukaannya. Hasil
diperoleh grafik adsorpsi-
desorpsi yang ditunjukkan pada Gambar 3.

Pada MS-11, MS-7 dan MS-3 isoterm
adsorpsi silika hasil sintesis termasuk dalam
grafik isotermal tipe IV (berdasarkan IUPAC) yang
memiliki hysteresis loop masing-masing tipe (H2),
tipe (H3) dan tipe (H1) yang memiliki ruang luas
di dalamnya masing-masing pada P/P° 0,8-1,0;
0,7-1,0; dan 0,3-0,9. Dari karakterisasi ini juga

analisis isotermal
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memberikan informasi berupa volume pori
diameter pori dan luas permukaan seperti yang
telah disajikan pada Tabel 2.
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Gambar 3. Grafik Isotermal Mesopori Silika Hasil
Sintesis

Tabel 2. Luas Permukaan, Volume Total Pori,
Diameter Pori Silika

Jenis pH Luas Volume Diameter
Sampel Permukaan  Total Pori  Pori Rata-
(m2/g) (10-' cm3/g) Rata (nm)
MS-3 3 59,11 1,147 3,88
MS-7 7 31,81 2,602 16,36
MS-11 11 27,37 1,306 9,55
Dari Gambar 4 menunjukkan kurva
distribusi ukuran pori. Ukuran pori yang

dihasilkan tidak seragam ditunjukkan oleh luas
area kurva volum pori dibanding dengan diameter
pori. Dalam hal ini, distribusi pori pada MS-3
yang lebih seragam dibandingkan MS-7 dan MS-
11, di mana distribusi ukuran pori MS-3 sekitar
1 nm, MS-7 sekitar 6 nm dan MS- 11 sekitar 11
nm.

0,14

012 ——— MS-3
—:MS7

w010 - MS-11
a
20,08
g
=008
rat
=
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0,00 L—=— —
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Gambar 4. Kurva Distribusi Ukuran Pori pada
Mesopori Silika Hasil Sintesis

Hasil uji adsorpsi urea 500 ppm pada
mesopori silika pada MS-7 memiliki kemampuan
adsorpsi yang paling tinggi yaitu 53,91%.
Sehingga dimungkinkan adsorpsi yang terjadi
akibat adanya interaksi fisik antara gugus silanol
dengan gugus N dari urea. Dari Tabel 1



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

menunjukkan pH asam memiliki rasio Si-OH/Si-
O-Si yang lebih besar dari pH basa karena pH
asam laju reaksi hidrolisis lebih cepat
dibandingkan dengan laju reaksi kondensasi [13].
Mesopori silika dengan kemampuan desorpsi
terendah yaitu pada MS-7 dengan nilai 24,10%.
Mesopori silika kondisi asam, mengadsorpsi urea
lebih banyak mengakibatkan urea yang terlepas
akan lebih banyak dibanding dengan mesopori

60 54,90
51,71

53,91
52,8150 9p

50

40

30

20

% Kemampuan

10

MS-3 MS-5 MS-7
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silika pada kondisi basa yang hanya
mengadsorpsi urea lebih sedikit. Hal ini juga
dibuktikan dari hasil GSA yaitu MS-3 memiliki
bentuk pori conical dan MS-11 dengan bentuk
pori silinder yang dapat mengadsorp banyak urea
tetapi juga mudah terlepas. Sedangkan MS-7
memiliki bentuk pori slit dimana urea yang sudah
teradsorp akan susah terlepas karena memiliki
bentuk pori yang sempit.

W Adsorpsi  EDesorpsi
47,95

44,61

51,61

MS-9
Sampel

MS-11

Tanpa Aditif

Gambar 5. Kemampuan Adsorpsi-Desorpsi Mesopori Silika Hasil Sintesis

4. Kesimpulan

Mesopori silika dapat disintesis dari abu
sekam padi dengan penambahan surfaktan
CTAB sebagai agen pembentuk pori. Variasi pH
gelasi berpengaruh terhadap pori silika gel.
Berdasarkan hasil GSA, menghasilkan pori yang
berukuran meso pada sampel MS-3 (3,88 nm)
dan MS-7 (16,36 nm) dan MS-11 (9,55 nm).
Semakin besar pH gelasi maka semakinbesar
pula diameter pori silika yang dihasilkan,
sedangkan luas permukaannya semakin
menurun. Pada uji adsorpsi urea terhadap
mesopori silika (MS) hasil sintesis kemampuan
adsorpsi-desorpsinya  menurun dari MS-3
hingga MS-11. Kemampuan adsorpsi urea
dengan nilai tertinggi terdapat pada sampel MS-
7 sedangkan kemampuan desorpsi urea dengan
nilai terendah terdapat pada sampel MS-7.
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