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ABSTRAK

Telah dilakukan penelitian mengenai imobilisasi difenilkarbazida pada silika gel dari abu sekam padi (Si-
CPTMS-DPZida) melalui teknik sol gel. Tujuan dari penelitian ini untuk modifikas silika gel dari abu sekam padi
yang diimobilisasi difenilkarbazida melalui teknik sol gel. Pendlitian ini meliputi modifikasi silika gel, karakterisasi
silika gel dengan menggunakan spektrofotometer inframerah dan difraktometer sinar-X (X-RD). Hasil penelitian
menunjukkan bahwa silika terimobilisasi difenilkarbazida telah berhasil dibuat yang ditunjukkan oleh munculnya
serapan inframerah dari gugus fungsional Si-OH pada hilangan gelombang 914,26 cm™, Si-O-Si pada bilangan
gelombang 1091,71 cm™, vibrasi ulur gugus N-H pada bilangan gelombang 3645 cm™ dan dibuktikan pada 1492 cm
! yang merupakan vibrasi tekuk dari gugus N-H, C-H (aromatik) pada 802,39 cm™, vibrasi tekuk C=C (aromatik)
pada bilangan gelombang +1612 cm™, vibrasi gugus C-N pada bilangan gelombang 1310 cm, dan vibrasi gugus
C=0 pada bilangan gelombang 1685 cm™. Data X-RD menunjukkan bahwa struktur silika terimobilisasi
difenilkarbazida bersifat amorf.

Katakunci : imobilisasi, silikagel, difenilkarbazida, sol-gel

ABSTRACT

The research was conducted to observe diphenylcarbazide immobilization on silica gel from rice husk ash
(Si-CPTMS-DPZida) with sol-gel technique. The aim of this research was to modify silica gel from rice husk ash by
immobilization with diphenylcarbazide using sol-gel technique. This research included the modification and
characterization of silica gel. The characterizations of silica gel were done by using infrared spectrophotometer
(FTIR) and X-ray diffraction (X-RD). The results showed that the immobilized diphenylcarbazide silica has been
formmed which is indicated by the appearance of Si-OH functional group in the peak at wave number 914,26 cm™,
Si-O-Si at 1091,71 cm™, the stretching vibration of NH group at 3645 cm™ and proved in 1492 cm™ which is the
bending vibrations of the NH group, CH (aromatic) at 802.39 cm™, vibrational bending C = C (aromatic) at 1612
cm?, vibration CN group at 1310 cm™, and the vibrations of the C = O group in the area of 1685 cm™. The X-RD
data showed that the structure of Si-CPTMS-DPZidais amorphous.
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PENDAHULUAN

Silika merupakan salah satu senyawa
berstruktur amorf yang berbentuk padatan yang
banyak dimanfaatkan sebagai adsorben. Hal ini
disebabkan silika gel sangat inert, hidrofilik,
mempunyai kestabilan termal dan mekanik yang
tinggi serta relatif tidak mengembang dalam

immobilization, silicagel, diphenylcarbazide, sol-gel

pelarut organik. Silika gel memiliki situs aktif
berupa gugus silanol (-SIOH) dan siloksan (Si-O-
Si) di permukaan. Adanya gugus -OH
memberikan  peluang secara luas  untuk
memodifikasi gugus tersebut menjadi gugus lain
yang lebih aktif (Jiang, et.al, 2006).

Modifikasi permukaan silika gel bertujuan

untuk mengubah komposiss kimia pada
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permukaan. Modifikasi permukaan silika gel dapat
dibedakan menjadi dua berdasarkan jenis senyawa
yang digunakan yaitu secara fisik (impregnasi) dan
kimia. Modifikas secara kimia terbagi atas dua
metode, yakni imobilisasi reagen silan dan
imobilisas melalui reaksi homogen atau disebut
dengan proses sol gel. Modifikasi silika gel secara
kimia dilakukan dengan mengembangkan reaksi
antara gugus silanol dengan reagen silan yang
berfungsi sebagai prekursor untuk imobilisas
molekul organik. Modifikasi melalui proses sol gel
dilakukan terhadap bahan dasar pembentuk silika
gel yang disebut silika prekursor bukan dengan
silika gel. Proses modifikasi dilakukan pada saat
pembentukan gel. Pada proses ini dihasilkan
senyawa yang mengandung gugus siloksan, silanol
serta gugus silika termodifikasi yang diberi notasi
-Si-OM (Sulastri, 2010).

Modifikas silika gel secara kimia seperti
yang dilaporkan oleh Wogo (2010) vyaitu
imobilisasi dithizon pada permukaan silika gel
yang disintesis dari abu sekam padi melalui proses
sol gel ditunjukkan dengan adanya gugus amina,
C=N, C-N, -SH, dan C=S. Modifikas silika gel
lainnya yang telah berhasil dibuat yaitu modifikasi
secara fiska (impregnasi). Penditian Mandala
(2012) mengimpregnasikan ligan difenilkarbazida
pada silika gel hasil pengolahan abu sekam padi
yang ditunjukkan adanya serapan Si-O-Si, Si-OH,
gugus N-H, C-H (aromatik) dan gugus C=O.
Daam artikel ini dilaporkan hasil pendlitian
tentang imobilisasi difenilkarbazida pada silika gel
dari abu sekam padi melalui teknik sol gel.

MATERI DAN METODE

Bahan

Bahan-bahan yang digunakan pada
pendlitian ini addah sekam padi kering yang
diambil dari Kabupaten Tabanan Bali dengan jenis
padi C4, HCI, akuades, difenilkarbazida, larutan 3-
kloropropiltrimetoksisilan (CPTMS), toluena p.a
(Merck), kertas saring Whatman 42.

Peralatan

Peralatan yang digunakan adalah
erlenmeyer, gelas ukur, kaca arloji, gelas beker,
corong, pipet tetes, pipet volume, batang
pengaduk, cawan porsdin, tanur, pengaduk
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magnet, neraca analitik, oven, desikator, ayakan
250 pm, pH meter, bola hisap, hot plate,
Spektrofotometer  Inframerah  (IR)  Shimadzu
Prestige-21, Difraktometer Sinar-X (X-RD).

CaraKerja
Penyiapan Sekam Padi dan Pengabuan

Disiapkan sebanyak 1 kg sekam padi yang
telah bersh dan kering. Pengabuan dilakukan
dalam tanur pada suhu 700°C sdlama 4 jam
sehingga menghasilkan abu sekam berwarna putih.
Selanjutnya Abu sekam padi  dilakukan
penggerusan dan diayak dengan ayakan 250 pm
(Aina, et al, 2007).
Pembuatan Larutan Natrium Silikat

Proses pengolahan a&bu sekam padi
menjadi larutan natrium silikat dilakukan dengan
menggunakan prosedur yang dilaporkan oleh
Wogo (2011). Abu sekam padi yang lolos ayakan
direndam larutan HCI 4 M sdlama 3 jam.
Selanjutnya abu dibilas kembali dengan akuades
sampai netral dan dipanaskan pada temperatur
100°C. Sebanyak 20 g abu yang telah kering
ditambahkan 40 mL NaOH 4 M lau dipanaskan
sampai mengental kemudian dilebur dalam tanur
pada 500°C selama 30 menit. Hasil peleburan
dilarutkan dengan 200 mL akuades, didiamkan
semalam dan disaring. Filtrat yang dihasilkan
merupakan larutan natrium silikat.
Modifikas Silika Gel dengan Difenilkarbazida

Pembuatan silika terimobilisas
difenilkarbazida dilakukan dengan mereaksikan
larutan natrium silikat (20 mL) dengan 3-
kloropropiltrimetoksisilan (5 mL), difenilkarbazida
(50 mg) yang dilarutkan dalam toluena (100 mL),
dan ditambahkan piridin (2 mL) sambil diaduk
dengan pengaduk magnet. Selanjutnya
ditambahkan larutan HCI 3 M tetes demi tetes
sampai terbentuk gel dan diteruskan hingga pH
netral. Gel yang terbentuk dicuci dengan akuades
hingga netra, dikeringkan dalam oven pada
temperatur 70°C. Setelah kering, gel digerus dan
diayak dengan ayakan 250 um dan diambil silika
gel berukuran < 250pm. Perlakuan tersebut
dilakukan juga untuk massa difenilkarbazida 500
mg, 1000 mg, silika gel dengan pereaks silan dan
silika gel tanpa modifikasi (Wogo, 2011).
Karakterisas Adsorben

Silika gel kering yang lolos ayakan
kemudian ditentukan gugus-gugus fungsiona yang



ada di dalam adsorben dengan menganalisis
menggunakan spektroskopi FTIR dan X-RD.
Andisis FTIR dan X-RD dilakukan untuk SiG,
Si-CPTMS, Si-CPTMS-DPZida (0,059, 05 g,
dan1g).

HASIL DAN PEMBAHASAN

Penyiapan Sekam Padi dan Pengabuan

Imobilisasi difenilkarbazida pada silika gel
dari abu sekam padi dengan teknik sol gel ini
diawali dengan pengabuan sekam padi yang
dilakukan pada suhu 700°C selama 4 jam dalam
tanur dan menghasilkan abu sekam berwarna
putih. Menurut Onggo (1988) abu sekam yang
berwarna putih menunjukkan kandungan silika
yang tinggi. Jika pengabuan dilakukan pada suhu
yang rendah akan menghasilkan slika yang
berwarna hitam yang mengandung karbon.
Pengabuan pada temperatur 700°C menghasilkan
abu dengan silika berstruktur amorf. Abu dengan
struktur  amorf lebih  mudah dilebur dan
mengoptimalkan silika yang dihasilkan (Nuryono,
2004).

Pembuatan Larutan Natrium Silikat

Pembuatan silika gel terimobilisas
difenilkarbazida (S-CPTMS-DPZida) dilakukan
dengan menggunakan natrium silikat (NaSiOs)
hasil peleburan abu sekam padi. Natrium silikat
(N&SiO3) vyang dilarutkan dengan akuades
menghasilkan larutan natrium  silikat  yang
digunakan sebagai prekursor dalam pembuatan
silika gel. Mekanisme reaksi pada pembentukan
NaxSiO; seperti pada Gambar 1.
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Gambar 1. Mekanisme reaksi  pembentukan

natrium silikat

ISSN 1907-9850

lon hidroksil (OH) menyerang atom Si
yang bersifat elektropositif sehingga melepas
ikatan terhadap salah satu atom O yang bersifat
elektronegatif menghasilkan intermediet SIO,OH
yang tidak stabil. Intermediet  mengalami
dehidrogenas menghasilkan ion Si0, dan ion
hidrogen yang terlepas berikatan dengan hidroksil
menghasilkan air. Muatan negatif yang terbentuk
diseimbangkan oleh duaion Na'.

Modifikasi Silika Gel dengan Difenilkarbazida

Pembuatan Si-CPTMS-DPZida dilakukan
dengan mereaksikan ligan difenilkarbazida dan
pereaksi silan 3-kloropropiltrimetoksisilan
(CPTMS) pada larutan Na,SiO; sebelum ditambah
asam sulfat untuk pembentukan gel. Penambahan
asam menyebabkan gugus OH  akan lepas
membentuk molekul air dan terbentuk ikatan
siloksan. Penambahan asam yang terus berlanjut
menyebabkan jumlah ikatan siloksan yang
terbentuk semakin banyak sampai ukuran tertentu
hingga terbentuk gel. Terbentuknya gel
menunjukkan bahwa terdapatnya anion silikat
yang cukup reaktif. Gel yang terbentuk disaring
dan dicuci dengan akuades sampai pH-nya netral.
Selanjutnya gel dikeringkan dalam oven pada
temperatur 70°C agar tidak terjadi dekomposisi
dari produk karena mengandung senyawa organik
yaitu difenilkarbazida yang sangat peka terhadap
temperatur tinggi. Silika gel yang diperoleh
digerus dan diayak dengan ayakan 250 pm untuk
menghomogenkan ukuran partikel dan memperluas
permukaan silika gel sehingga didapat silika gel
dengan ukuran< 250um (Wogo, 2011).

=—Si—0 4+ H — » =—=Si—OH + 0—si=

OH

L R
H,0 + =Si—0—Si= =—= \$I— + H

o0—si=—

Gambar 2. Mekanisme reaksi pembentukan dimer
siloksan pada pembentukan silika gel
(Dewi, 2005)
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Gambar 3. (@) Silikatermodifikasi oleh 3-kloropropiltrimetoksisilan (Si-CPTMS),
(b) SI-CPTM S termodifikasi oleh ligan difenilkarbazida (Si-CPTM S-DPZida) (Wogo, 2011)
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Mekanisme reaksi pembentukan gel dari
pengasaman larutan Na,SiO3 mengikuti
mekanisme reaks pada kondis basa dan
diperkirakan seperti yang ditunjukkan pada
Gambar 2, sedangkan mekanisme reaksi
imobilisasi  difenilkarbazida pada silika ge
ditunjukkan pada Gambar 3.

Karakterisasi Adsorben Spektroskopi FTIR
Imobilisas silika gel dengan ligan
difenilkarbazida melalui teknik sol gel telah
berhasil dilakukan yang ditunjukkan dengan
karakterisas menggunakan spektroskopi FTIR
untuk  mengidentifikasi gugus  fungsional.
Karakterisasi dilakukan pada SiG, Si-CPTMS dan
Si-CPTMS-DPZida0,059,0,5gdan1g.
Karakterisas silika gel (SiG) dan slika
dengan pereaksi silan (SI-CPTMS) dengan FTIR
menunjukkan adanya vibras ulur —-OH pada
bilangan gelombang 3400 cm™* dan 960 cm™ yang
karakteristik dengan gugus silanol. Sedangkan
pada bilangan gelombang 1093 cm™ menunjukkan
vibrasi siloksan. Gugus silanal (Si-OH) dan gugus
siloksan (Si-O-Si) yang muncul menunjukkan
bahwa gugus-gugus fungsional yang terdapat pada
silika gel. Sedangkan pada silika dengan pereaksi
silan (Si-CPTMS) muncul serapan baru yaitu pada
daerah bilangan gelombang 2954 cm® yang
merupakan vibras ulur C-H, vibras gugus —C-C
dari CH, pada bilangan gelombang 1438 cm™ serta
vibrasi ulur C-Cl pada bilangan gelombang 700
cm®.  Hasil spektra dari  Si-CPTMS
mengindikasikan bahwa silika telah terikat dengan
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senyawa penghubung yang akan menyempurnakan
prosesimobilisasi ligan padasilica.

Interpretasi  spektra inframerah  silika
terimobilisasi ligan difenilkarbazida (S-CPTMS-
DPzida) (0,05 g, 0,5 g, dan 1 g) menunjukkan
adanya Si-OH pada bilangan gelombang 900 cm™,
vibrasi ulur -OH dari Si-OH pada bilangan
gelombang 3400 cm®, gugus Si-O-Si pada
bilangan gelombang 1090 cm™. Keberhasilan
sintesis Si-CPTMS-DPZida diindikasikan dengan
munculnya pita serapan vibrasi ulur C-H pada
bilangan gelombang 2954 cm™*, vibrasi gugus —C-
C dari CH, pada daerah 1440 cm™, vibras gugus
C-N pada daerah gelombang 1300 cm™, vibrasi
tekuk C-H (aromatik) pada 800 cm™, vibrasi tekuk
C=C (aromatik) pada daerah 1600 cm™
Munculnya pita sergpan yang lebih lengkap
ditunjukkan pada spektra Si-CPTMS-DPZida 0,5 g
seperti adanya gugus C=0O yang muncul pada
daerah bilangan gelombang 1685 cm™, vibrasi ulur
N-H pada bilangan gelombang 3645 cm™ dan
diperkuat dengan vibrasi tekuk N-H pada bilangan
gelombang 1492 cm™. Hasil interpretasi spektra
Si-CPTMS-DPZida 0,5 g memperlihatkan serapan
yang paling lengkap bila dibandingkan dengan Si-
CPTMSDPZida 0,05 g dan 1 g. Sehingga
adsorben Si-CPTMS-DPZida 0,5 g dipilih untuk
tahap selanjutnya vyaitu karakterisass X-RD.
Berikut adalah tabel Interpretass  spektra
inframerah dari SiG, Si-CPTMS, dan S-CPTMS-
DPZida0,05g,0,5gdan1g.

—SiG
Si-CPTMS

I'l\ I. \/ V \\v‘/

2000 1500 1000 500 0

Bil.Gel cm-1

Gambar 4. SpektraFTIR SiG dan Si-CPTMS
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Gambar 5. Spektra Si-CPTMS-DPZida (0,05 g, 0,5gdan 1 g)
Tabel 1. Interpretasi spektrainframerah
No Gugus Fungsi Bilangan Gelombang (Cm-1)
SIG Si-CPTMS Si-CPTMS-DPZida
0,059 059 1g
1 Vibras =Si—-0-Si= 1087,85 1093,64 1093,64 1091,71 1087,85
2  Vibras =Si—0H 952,84 966,34 954,69 914,26 954,76
3 Vibrasi ulur OH dari Si-OH 3361,93 3400,00 3400,00 3338,78 3458,37
4 Vibrasi ulur C-H - 2954,95 2953,02 2954,95 2954,95
5  Vibras gugus-C-C dari CH, - 1438,90 1440,83 1440,83 1438,90
6  Vibras ulur C-Cl - 700,16 - - -
7  Vibrasi gugus C-N - - 1350,00 1310,00 1300,00
8 Vibras gugus C=0 - - - 1685,00 -
9  Vibras tekuk C-H (aromatik) - - 802,39 802,39 800,46
10 Vibras tekuk C=C (aromatik) - - 1600,00 1612,00 1627,92
11 Vibras ulur N-H - - - 3645,00 -
12 Vibras tekuk N-H - - - 1492,00 -
Spektroskopi Difraksi sinar-X (X-RD) - a
Identifikasi menggunakan spektroskopi X- cali s X c
RD untuk mengetahui mengenai struktur padatan ol
yang dianalisis berupa pola difraksi sesuai dengan LRSI e R e LN N S O ) e
tingkat kristalinitasnya. Pola difraks  yang X ~
dianalisis menggunakan X-RD padatahap ini yaitu = R, TS \ "
SiG, Si-CPTMS dan Si-CPTMS-DPZida 0,5 g. Ikk__, '
Silika terimobilisass  yang  dikarakterisasi TR ——
mengunakan X-RD adaleh Si-CPTMS-DPZida05 ™} /"~ \
g. Hal ini dikarenakan gugus fungsi yang muncul Mo a
pada interpretas spektrum inframerah lebih - B ores s s

lengkap seperti gugus -NH dan C=0 yang tidak
muncul pada Si-CPTMS-DPZida 0,05 g dan 1 g.
Beberapa pola difraks tersebut ditunjukkan pada
Gambar 6.
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Gambar 6. Difaktrogram sinar-X dari (a) SIG, (b) Si-
CPTMS, dan (c) Si-CPTMS-DPZida0,5 g



Pola difraksi dari SIG, Si-CPTMS dan SI-
CPTMS-DPZida 0,5 g menunjukkan pola yang
melebar disekitar 28 =20 —21°. Menurut
Kaaphaty (2000) silika dengan puncak melebar
disekitar 28 = 20 —22° menunjukkan struktur
amorf. Dengan demikian, hasil karakterisasi
menggunakan X-RD menunjukkan bahwa SiG, Si-
CPTMS dan Si-CPTMS-DPZida 0,5 g memiliki
struktur amorf bukan kristal. Proses modifikasi
dari dlika gel dengan ligan organik tidak
menyebabkan perubahan struktur dari silika gel
yaitu sama-sama amorf.

SIMPULAN

Pengolahan abu sekam padi menjadi silika
gel terimobilisasi difenilkarbazida dapat dilakukan
melalui proses sol gel. Karakterisas dengan FTIR
menunjukkan adanya vibras Si-OH, S-O-S,
vibrasi ulur N-H yang diperkuat dengan vibras
tekuk N-H, C-H (aromatik), vibrasi tekuk C=C
(aromatik), munculnya gugus C-N, gugus C=0O
yang mengindikasikan bahwa silika terimobilisas
difenilkarbazida berhasil dibuat. Karakterisasi
menggunakan  spektroskopi X-RD  yang
menunjukkan bahwa proses modifikasi dari silika
gel dengan ligan organik yaitu difenilkarbazida
tidak menyebabkan perubahan struktur dari silika
gel yaitu memiliki struktur sama-sama amorf.
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