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ABSTRAK

Penelitian mengenai pembuatan silika gel terimobilisasi difenilkarbazon dari abu sekam padi melalui teknik
sol-gel telah dikerjakan. Tujuan dari pendlitian ini yaitu untuk membuat silika gel dari abu sekam padi yang
diimobilisasi difenilkarbazon melaui teknik sol — gel. Penelitian ini meliputi modifikasi silika gel dari abu sekam
padi dan karakterisasinya dengan spektra IR serta X-RD.

Hasil penelitian menunjukan bahwa sintesis silika gel termodifikasi difenilkarbazon berhasil dikerjakan,
terbukti dari hasil spektra karakterisasi spektrofotometri IR, yang menunjukkan adanya gugus Si-O-Si, Si-O, dan Si-
OH pada bilangan gelombang +1087,85 cm™, +952,84 cm™, +3361,93 cm™ yang merupakan gugus utama silika gel.
Gugus N-H, C-H aromatik, C=C aromatik, vibrasi gugus N=N, serta vibrasi gugus C=0 yang berada pada bilangan
gelombang +3313,71 cm™, #800,46 cm™, +1602,85 cm, +1700 cm™, dan +1602,85 cm™. Data X-RD menunjukkan
bahwa struktur silika terimobilisasi difenilkarbazon bersifat amorf.

Katakunci : abu sekam padi, silika gel, ligan difenilkarbazon

ABSTRACT

A research on synthesis diphenylcarbazone immobilized silica gel from rice husk ash by sol-gel technique
has been conducted. The purpose of this research was to synthesize the diphenylcarbazone immobilized silica gel
from rice husk ash by sol-gel technique. This research included modification of silicagel of rice husk ash and silica
gel characterization by IR spectraand X-RD.

The results showed that the diphenylcarbazone immobilized silica gel has been successfully synthesized. It
can be seen from the FTIR spectrum that silicaimobilized revealed peaks at wave numbers of +1087.85cm™
indicating the presence of Si-O-Si. The peak seen at wave numbers of +952.84cm™ indicating the presence of Si-O,
a +3361.93cm™due to the Si-OH bond which was the main functional group of silica gel. Another peaks at
+3313.71cm™, +800.46cm™, £1602.85cm™,+1700 cm™, and +1602.85cm™ suggesting the presence of N-H, aromatic
C-H (substituted benzene), aromatic C=C, N=N and C=0 stretching. X-RD data showed that the structure of
diphenil carbazone immobilized silica gel was amorphous.

Keywords: rice ash, silicagel, diphenylcarbazone

PENDAHULUAN

Sekam padi bersifat keras dan kasar, tidak
memiliki nilai ekonomis dan berkadar gizi rendah
(Rohaeti, 1992). Abu sekam padi berasa dari
pembakaran sekam padi yang dapat digunakan
untuk mensintesis silika gel. Kandungan (SO,)
yang terdapat dalam abu sekam padi yaitu sebesar
87-97% (Nuryono,2004). Dilihat dari tingginya
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kandungan silika dalamn sekam maka sangat
memungkinkan silika untuk digunakan sebagai
dasar pembuatan silika gel. Senyawa silika sintetis
yang berstruktur amorf serta berbentuk padatan
dimana dapat dimanfaatkan sebagai adsorben
disebut dengan silika, sehingga silika gel sangat
inert serta relatif tidak mengembang dalam pelarut
organik. Silika gel memiliki situs aktif berupa
gugus silanol dan siloksan. Adanya gugus —OH



memberikan  peluang secara luas  untuk
memodifikasi gugus tersebut menjadi gugus lain
yang lebih aktif (Santos, et al.w, 2001).

Modifikas permukaan silika gel dapat
dibedakan menjadi dua yaitu secara fisik dan
kimia. Secara kimia modifikasi dapat dilakukan
melaui dua cara yaitu reaksi homogen (teknik sol-
gel) dan reaks heterogen. Proses modifikas
melalui  sol-gel  terjadi pada bahan dasar
pembentuk silika gel (precursor) natrium silikat.
Proses modifikasi  dilakukan pada saat
pembentukan gel (Sulastri, 2010).

Penelitian tentang modifikas silika gel
secara kimiamelaui reaksi heterogen oleh Arakaki
(2000), dilaporkan bahwa diperoleh hasil yang
stabil tetapi reaksi berlangsung lambat dan
senyawa yang terimmobilisasi sangat sedikit.
Buhani dan Suharso (2010) juga telah melaporkan
penelitian tentang sintesis adsorben hibrida amino-
silika (HAS) melalui proses sol-gel menggunakan
senyawa aktif 3-aminopropiltrimetoksisilan (3-
APTMS) dengan prekursor tetraetil ortosilikat
(TEOS) untuk adsorpsi ion Cd(ll) dari larutan.
Hasil yang didapatkan bahwa adsorps logam
efektif terjadi pada pH 3 hingga 4.

Dari perbandingan metode tersebut, teknik
sol — gel mempunyai kelebihan diantaranya proses
yang sederhana dan cepat karena reaksi pengikatan
berlangsung secara bersamaan dengan proses
terbentuknya padatan. Selain itu, teknik modifikas
melalui proses sol — gel lebih mudah dilakukan di
laboratorium karena reaksi dapat dilakukan pada
temperatur kamar sehingga dapat menggunakan
adat -aat sederhana (Astuti, 2012). Segjauh ini
belum pernah dilaporkan mengenai modifikasi
silika gel dengan ligan difenilkarbazon
menggunakan teknik sol gel. Oleh karena itu, pada
penelitian ini akan dilakukan sintesis silika gel dari
abu sekam padi yang diimobilisasi difenilkarbazon
melalui teknik sol — gel. Penelitian ini meliputi
modifikasi silika gel dari abu sekam padi dan
karakterisasinya dengan spektra IR serta X-RD.

MATERI DAN METODE

Bahan

Bahan yang digunakan adalah sebagal
berikut sekam padi, HCI, HNOz; NaOH, toluena
p.a merck, ligan difenilkarbazon, piridin, 3
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kloropropiltrimetoksisilan, aquades, kertas saring
whatman 42.

Peralatan

Alat — alat yang digunakan yaitu peralatan
gelas, pengaduk magnet, corong kaca, batang
pengaduk, ayakan 250 um, pipet tetes, pipet
volum, kaca arloji, desikator, oven, hot plate, pH
meter, oven, tanur, sentrifugasi, Spektrofotometer
Inframerah (IR) Shimadzu, XRD.

CaraKerja
Pengabuan sekam padi

Sebanyak 1 kg sekam padi yang bersih dan
kering disbukan pada suhu 700°C. Abu yang
diperoleh  kemudian digerus dan diayak
menggunakan ayakan 250 um (Aina, et a., 2007).
Pembuatan natrium silikat

Abu sekam padi direndam dengan HCI 4M
sebanyak 200 mL selama 3 jam selanjutnya dibilas
dengan akuades hingga netral. Abu sekam padi
dikeringkan pada suhu 100°C. Sebanyak 20 g abu
kering ditambahkan dengan 40 mL NaOH 4 M lalu
dididihkan sampai mengental, selanjutnya dilebur
pada suhu 500 °C selama 30 menit dalam tanur.
Hasil leburan dilarutkan dalam 200 mL akuades,
kemudian disaring setelah didiamkan semalam.
Filtratnya merupakan larutan natrium silikat
(Astuti, 2012).
Modifikas Silika Gel dari Abu Sekam Padi
dengan Difenilkarbazon

Modifikasi silika gel dari abu sekam padi
diawali dengan mereaksikan larutan natrium silikat
sebanyak 20 mL dengan reagen silan 3-
kloropropil-trimetoksisilan  sebanyak 5 mL
dimasukan ke dalam gelas beker, kemudian
ditambahkan 100 mL larutan difenilkarbazon
500,0 mg/L dalam toluena, 2 mL piridin, kemudian
diaduk sambil ditambahkan HCI 3 M secara
bertetes-tetes sampai terbentuk gel dan pH netral.
Gel yang dihasilkan dicuci dengan akuades hingga
netral. Setelah netral gel dikeringkan pada
temperatur 70 °C dalam oven. Gel yang kering
kemudian digerus dan diayak menggunakan
ayakan 250 pm. Hal yang sama juga dilakukan
untuk pembuatan SI-G, SI-CPTMS dan SI-
CPTMS-DPZon dengan variasi masa 0,005; 0,5;
dan1,0g.
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Karakterisas has sintesis

Semua silika gel yang diperoleh
dikarakterisasi dengan Spektroskopi IR untuk
menentukan gugus-gugus fungsional yang ada dan
anlisis dengan X-RD untuk mengetahui
kristalinitasnya

HASIL DAN PEMBAHASAN

Pengabuan Sekam Padi

Abu sekam padi diperoleh dari pengabuan
sekam padi yang sudah bersih dan kering pada
suhu 700 °C dalam tanur. Abu sekam padi yang
diperoleh berwarna putih sebanyak 202,02 g dari
1000 g sekam padi, sehingga kadar abu dalam
sekam adalah 20,20 % b/b. Struktur abu yang
dihasilkan berbentuk amorf. Hasil yang diperoleh
sama dengan hasil yang dilaporkan oleh Nuryono
(2004) dimana abu sekam padi yang diperoleh
ketika pengabuan pada suhu 700°C berwarna putih
dengan struktur amorf.

O Si o ++

OH

Pembuatan Natrium Silikat

Natrium silikat dapat dibuat dari abu
sekam padi melalui peleburan dengan natrium
hidroksida. Peleburan dilakukan agar reaksi antara
SiO, yang terdapat dalam abu dengan NaOH dapat
berjalan lebih sempurna sehingga semua silika
bereaksi menghasilkan natrium silikat (Na,SiOs)
(Wogo, 2011). Natrium silikat (NaSiOs) yang
dihasilkan kemudian dilarutkan dengan akuades
sehingga menghasilkan natrium silikat berwarna
bening jernih dan digunakan sebagai prekursor
dalam pembuatan silika gel.
Reaks pembentukan larutan NaSiOs; dari SiO,
dalam abu sekam padi dengan NaOH adalah
sebagai berikut :

S|02+2NaOH — > Na28|03 + H,O
Dengan perkiraan mekanisme reaks

pembentukan natrium silikat sebagai ditunjukkan
pada Gambar 1.

OH

O\ /ﬁt/ + Na

\S' OH
o/) ONa
\
H

Gambar 1. Mekanisme reaksi pembentukan natrium silikat (Scott, 1993)
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Tahapan reaksinya adalah ion hidroksil
(OH") akan menyerang atom Si yang el ektropositif
sehingga melepaskan ikatan terhadap salah satu
atom O yang elektronegatif sehingga terbentuk
intermediet SIO,OH" yang tidak stabil. Intermediet
mengalami dehidrogenas membentuk SiOs%, ion
hidrogen yang dilepaskan berikatan dengan ion
hidroksil membentuk air.

Modifikasi  Silika Ge  dengan ligan
Difenilkarbazon
Pembuatan silika gel  terimobilisasi

difenilkarbazon melaui teknik sol-gel dilakukan
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dengan mereaksikan natrium silikat dengan 3-
kloropropil-trimetoksisilan (CPTMS), dan
difenilkarbazon dalam toluena dengan katais
piridin. Campuran warna merah pekat diaduk
sambil ditambahkan HCI 3 M secara bertetes-tetes.
Proses pembentukan gel terjadi pada saat
netralisasi dengan asam, sehingga menghasilkan
silika gel terimobilisasi difenilkarbazon (Si-
CPTMS-DPZon). Perkiraan reaksi pada tahap ini
ditunjukkan pada Gambar 2.

_ . _
OCH, /;80@
HC—CH—CH,—SI—OCH, 4 /+ =—= H,C—CH,—CH,—Si—OCH,
(‘:I OCH, a | ocH,
O—Si—
O0—S—
Y
OCH
+ CHOH

H,C—CH,—CH,—SI—OCH,

c

Gambar 2. Reaksi pembentukan Si-CPTMS

O0—S—
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Gambar 3. Mekanisme reaksi pembentukan Si-CPTMS-DPZon

Reaks imobilisas difenilkarbazon pada
silika gel sebagaimana ditunjukkan pada Gambar
3.

Silika gel yang diperoleh pada penelitian
ini menunjukkan warna yang berbeda-beda pada
0,05; 0,5; dan 1 g adalah berwarna kuning muda,
merah bata dan merah muda. Tujuan dari
penggerusan dan  pengayakan silika gel
terimobilisas difenilkarbazon untuk
menghomogenkan  serta memperbesar  luas
permukaan partikel silika gel terimobilisas
difenilkarbazon (Wogo, 2011).

Pada penelitian ini juga dibuat silika gel
tanpa modifikasi (SIG) dan silika dengan pereaksi
silan (Si-CPTMS). Silika gel yang dihasilkan
adalah berwarna putih. Hasil yang diperoleh sesuai
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dengan yang dilaporkan Wogo (2011) vyaitu
terbentuknya gel pada proses pembentukan silika
gel melalui teknik sol gel dengan menggunakan
larutan natrium silikat sebagai prekursornya dan 3-
kloropropiltrimetoksisilan sebagai pereaksi silan.

Gugus Fungsional

Analisis gugus fungs yang terdapat pada
setigp silika gel dilakukan dengan metode
spektrofotometri  infra merah. Setiap gugus
mempunyai spektra IR yang karakteristik sehingga
dapat dibedakan satu sama lainnya, oleh karenaitu
dapat diidentifikas secara kualitatif (Wogo, 2011).
Karakterisas dilakukan pada silika gel (SG), Si-
CPTMS, Si-CPTMS-DPZon 0,05 g, S-CPTMS
DPZon 0,5 g, dan S-CPTMS-DPZon 1 g. Hasil
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karakterisas dapat digunakan untuk mengetahui
secara kualitatif keberhasilan pembuatan SI-G, Sl-
CPTMS dan SI-CPTMS-DPZon  melaui

gugus fungsional pada adsorben. Spektra hasil
karakterisas untuk kelimajenis silika gel disgjikan
dalam Gambear 4.

perubahan serapan yang karakteristik untuk gugus-

20
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Gambar 4. Spektra IR untuk (a) SIG, (b) S- CPTMS, (¢) Si-CPTMS-DPZon 0,05 g, (d) S-CPTMS

DPZon 0,5¢g, () S-CPTMS-DPZon 1g

Tabel 1. Interpretasi hasil Spektrum FTIR
No. Gugus Fungsi Bilangan Gelombang (cm™)
SG Si- Silika Terimaobilisasi
CPTMS Si- Si- Si-
CPTMS- CPTMS CPTMS
DPZon DPZon DPZon
0,059 0549 1g
1 Vibras=8i—0-8i= 1087,85 1093,64 1087,85 1083,99 1082,07
2 Vibras =5Si — 0H 952,84 966,34 958,62 914,26 954,76
3 Vibrasi ulur OH dari Si-OH 3361,93 +3400 3437,15 3313,71 3390,86
4  Vibras ulur C-H - 2954,95 2954,95 2954,95 2956,87
5 Vibrasi gugus-C-C dari CH, - 1438,90 1440,83 1440,83 1438,90
6 Vibras ulur C-Cl - 700,16 - - -
7  Vibras gugus N=N - - - +1700 -
8 Vibrasi gugus C=0 - - - +1602,85 -
9 Vibrasi tekuk C-H (aromatik) - - +800,46 +800,46 +800,46
11 Vibrasi tekuk C=C (aromatik) - - - +1602,85 +1629,85
12 Vibrasi tekuk N-H - - +1440,83 +£1440,83 +1438,90
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Analisis spektra FTIR dari spektrum silika
gel, SIG (Gb.4.a) memperlihatkan munculnya
serapan gugus siloksan pada +1087,85 cm™ dan
gugus silanol pada bilangan gelombang +952,84
cm™, diperkuat oleh munculnya vibrasi ulur —-OH
pada bilangan gelombang +3361,93 cm™. Analisis
Spektra IR menunjukkan bahwa pada sampel silika
gel tanpa modifikasi terdapat gugus fungsiona
siloksan (Si-O-Si) dan gugus silanal (Si-OH), yang
merupakan gugus fungsional utama dalam silika
gel (Silverstein, 1986).

Pada silika gel termodifikasi 3-kloro-
propiltrimetoksisilan (S-CPTMS) (Gb.4.b), hasil
karakterisas dengan FTIR menunjukkan adanya
gugus Si-OH pada bilangan gelombang +966,34
cm™, vibrasi ulur -OH dari Si-OH pada bilangan
gelombang +3400 cm®, gugus Si-O-Si pada
bilangan gelombang +109364 cm® dan
munculnya vibrasi ulur C-H pada +2954 cm®,
vibrasi gugus -C-C dari CH, pada daerah
+1438,90 cm’ serta vibras ulur C-Cl pada
bilangan gelombang +700,16 cm™ (Silverstein,
1986). Berdasarkan interpretasi spektra IR b dapat
diprediksi bahwa silika dengan pereaksi silan (Si-

CPTMYS) telah berhasil disintesis, dimana gugus-
gugus tersebut tidak muncul pada silika tanpa
modifikasi (SiG) dan hasil spektra dari S-CPTMS
diatas juga membuktikan silika gel telah terikat
dengan senyawa  3-kloropropiltrimetoksisilan
sebagal senyawa penghubung yang akan
menyempurnakan proses imobilisas ligan pada
silikagel.

Interpretass  spektra IR silika  gel
terimobilisas  difenilkarbazon, Si-CPTS-DPZon,
(Gambar 4) dijelaskan bahwa interpretasi spektra
inframerah  silika gel terimobilisas  ligan
difenilkarbazon 0,05 g, 05 g, dan 1 g (Si-
CPTMS-DPZon 0,05; Si-CPTMS-DPZon 0,5; Si-
CPTMS-DPZon 1,0) menunjukkan adanya Si-OH
pada bilangan gelombang 900 cm™, vibrasi ulur —
OH dari S-OH pada bilangan gelombang +3300
cm?, gugus Si-O-Si pada bilangan gelombang
+1080 cm™, vibrasi ulur C-H pada #2954 cm™,
vibrasi gugus —C-C dari CH, pada daerah +1440
cm™, vibras gugus N-H pada daerah gelombang
+1400 cm™, vibrasi tekuk C-H (aromatik) pada
+800 cm™, vibrasi tekuk C=C (aromatik) pada
daerah £1600 cm™ (Silverstein, 1986).

>

Gambar 5. Difraksi Sinar X dari (a) SiG (b) S-CPTMS, (c) Si-CPTMS-DPZon 0,59

232



Pada Si-CPTMS-DPZon 0,5 g menunjuk-
kan adanya gugus tambahan seperti munculnya
gugus C=0 pada daerah bilangan gelombang
+1602,85 cm™dan vibras gugus N=N pada daerah
bilangan gelombang #1700 cm™. Hasil interpretasi
spektra pada Si-CPTMS-DPZon 0,05 g, 0,5 g dan
1 g memperlihatkan bahwa silika gel berhasil
diimobilisasikan dengan ligan difenilkarbazon
(Silverstein, 1986). Si-CPTS-DPZon 0,5 g yang
menunjukkan serapan yang paling lengkap hila
dibandingkan dengan Si-CPTS-DPZon 0,05 g dan
1 g. Sehingga Si-CPTS-DPZon 0,5 dipilih untuk
tahap selanjutnya yaitu karakterisasi X-RD.

Difraksi Sinar-X (X-RD)

Spektroskopi XRD (Difraksi sinar-X)
digunakan untuk mengidentifikasi struktur padatan
yang dianalisis berupa pola difraksi sesuai dengan
tingkat kristalinitasnya. Pola difrakss yang
diandisis yaitu silika gel tanpa modifikasi (SG),
silika dengan pereaksi silan (Si-CPTMS) dan silika
terimobilisass 0,5 ligan difenilkarbazon (Si-
CPTMS-DPZon 0,5). Berdasarkan gambar 5
terlihat bahwa ketiga difraktogram memiliki pola
difraksi dengan puncak melebar di sekitar 28 = 21-
22°. Sesuai dengan penelitian Kalaphaty (2000),
slika dengan puncak melebar  disekitar
28 = 20 — 22° menunjukkan struktur amorf.
Puncak-puncak kecil yang muncul paga Gb.5b
mengindikasikan adanya klorida dalam silika gel
Si-CPTMS membentuk garam (Wogo, 2011).
Sedangkan puncak tajam kecil pada Gambar 5 ()
kemungkinan disebabkan oleh kehadiran senyawa
difenilkarbazon. Proses modifikasi dari silika gel
dengan ligan organik tidak menyebabkan
perubahan struktur dari silika gel yaitu sama-sama
amorf.

SIMPULAN DAN SARAN

Simpulan

Pembuatan silika gel terimobilisas
difenilkarbazon dari abu sekam padi dapat
dikerjakan dengan teknik sol-gel, terbukti dari

spektra IR yang menunjukkan adanya vibras Si-
OH, Si-O-Si, vibrasi ulur N-H yang diperkuat
dengan vibras tekuk N-H, C-H (aromatik), vibras
tekuk C=C (aromatik), munculnya gugus N=N,
dan gugus C=0. Selain itu dibuktikan dengan
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karakterisass menggunakan spektroskopi X-RD
yang menunjukkan bahwa proses modifikasi dari
silika geg dengan ligan organik vyaitu
difenilkarbazon tidak menyebabkan perubahan
struktur dari silika gel yaitu memiliki struktur
sama-sama amorf dengan puncak melebar pada 26
=21-22°.

Saran

Berdasarkan hasil penelitian, maka dapat
disarankan agar melakukan penelitian lebih lanjut
untuk memanfaatkan silika gel terimobilisasi ligan
difenilkarbazon ini sebagai adsorben untuk
mengadsorpsi ion-ion logam dalam larutan.
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