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MOTTO 

 

“Allah tidak membebani seseorang melainkan sesuai dengan 

kesanggupannya”  

(Q.s. Al-Baqarah: 286)
*) 

 

“The future belongs to brave people” 

(Ronald Reagan)
**) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

*)
 Departemen Agama Proyek Pengabdian Kitab Suci Al-Qur’an. 1975. Al 

Qur’an dan Terjemahannya. Jakarta: PT. Bumi Restu. 
**)

 Tandra, Heriyanto. 2015. My Brave Action. Jakarta : PT Gramedia Pustaka 

Utama. 
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RINGKASAN 

Ekstraksi Silika Dan Pembentukan Karbon Aktif Dari Arang Sekam 

Padi Dengan Metode Hidrotermal: Richard Erbachan, 141810301003; 

2019: 59 halaman; Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu 

Pengetahuan Alam Universitas Jember. 

 

 Produksi padi di Indonesia tahun 2015 menghasilkan gabah kering 

giling (GKG) sebanyak 75,39 juta ton. Proses penggilingan gabah 

menghasilkan 20% sekam padi. Sekam padi yang mengalami proses 

karbonisasi akan menghasilkan arang sekam. Kandungan silika dalam arang 

sekam padi sebesar 76,4 %. Karbon yang terkandung dalam arang sekam padi 

sebesar 16%. Arang sekam padi dapat dijadikan sebagai sumber silika dengan 

biaya relatif murah. Metode yang banyak digunakan dalam mendapatkan 

silika amorf adalah metode ekstraksi alkalis, namun metode ini memiliki 

kelemahan dalam memperoleh kemurnian silika. Metode ekstraksi silika yang 

diharapkan mampu mengatasi kelemahan tersebut adalah metode hidrotermal. 

Metode Hidrotermal mampu melarutkan pengotor yang terikat pada molekul 

silika sehingga kristal silika yang didapat lebih murni. Oleh karena itu, 

diperlukan metode ekstraksi silika dengan metode hidrotermal untuk 

memperoleh silika yang lebih murni 

Penelitian dilaksanakan dalam dua metode dengan variasi perlakuan 

yang berbeda. Arang sekam padi yang terpreparasi diekstrak silikanya dan 

dibentuk sebagai karbon aktif menggunakan metode hidrotermal dengan 

variasi konsentrasi NaOH yaitu 2; 3; 3,5 M, variasi suhu dan waktu yaitu 180; 

200; 220 ˚C serta 120; 160; 180 menit. Ekstraksi silika dan pembentukan 

karbon aktif dari arang sekam juga dilakukan dengan metode refluks 

menggunakan konsentrasi dan waktu optimal dalam metode hidrotermal pada 

suhu 90 ˚C. Silika yang dihasilkan dari proses ekstraksi di analisis 

kristanilitasnya dengan XRD dan morfologi partikel dengan SEM, sedangkan 
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karbon aktif yang terbentuk dilakukan uji adsorpsi terhadap larutan metilen 

biru. 

 Proses ekstraksi kedua metode tersebut menghasilkan silika dan 

residu berupa karbon yang teraktivasi. Konsentrasi NaOH yang semakin 

tinggi, silika dan daya adsorpsi karbon aktif yang dihasilkan semakin tinggi, 

karena kelarutan silika sangat besar dalam keadaan basa, sehingga silika 

terpisah dari arang sekam pada proses ekstraksi yang mengakibatkan ukuran 

pori dan luas permukaan karbon aktif menjadi besar dan memiliki 

kemampuan adsorpsi yang besar. Sama halnya dengan pengaruh suhu dan 

waktu, semakin tinggi suhu dan waktu, silika dan daya adsorpsi karbon aktif 

yang diperoleh semakin tinggi. Metode hidrotermal mampu mengekstrak 

silika lebih besar dari metode refluks. Karbon aktif dari metode hidrotermal 

memiliki daya adsorpsi yang lebih besar dari karbon aktif yang diperoleh 

pada metode refluks. Silika hasil dari metode hidrotermal dan refluks jika 

dilihat dari data XRD menghasilkan fasa yang sama, yaitu silika amorf yang 

ditunjukkan oleh sudut 2θ yang dihasilkan. Data SEM menghasilkan ukuran 

partikel silika hasil metode hidrotermal dan refluks berturut-turut sebesar 3,70 

μm dan 9,91 μm. 

Metode hidrotermal lebih efektif dalam pembentukan silika, karena 

metode hidrotermal dapat mengekstrak silika dengan massa yang lebih besar. 

Karbon aktif yang diperoleh dari metode hidrotermal memiliki daya adsorpsi 

terhadap metilen biru yang lebih besar dari karbon aktif yang diperoleh dari 

metode refluks. Silika yang dihasilkan dari metode hidrotermal dan refluks 

memiliki struktur amorf, tetapi metode hidrotermal memiliki ukuran partikel 

yang lebih kecil dibanding metode refluks. Silika dengan ukuran partikel 

yang semakin kecil memiliki kereaktifan yang semakin tinggi, sehingga 

metode hidrotermal mampu menghasilkan silika yang lebih berkualitas 

dibandingkan dengan refluks. 
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BAB 1. PENDAHULUAN 

1.1   Latar Belakang 

Indonesia menempati peringkat ketiga sebagai penghasil padi terbesar 

di dunia. Produksi padi di Indonesia tahun 2015 menghasilkan gabah kering 

giling (GKG) sebanyak 75,39 juta ton (Badan Pusat Statistik, 2017). Proses 

penggilingan gabah menghasilkan 20% sekam padi (Ismunadji et al, 1988). 

Sekam padi merupakan produk samping industri penggilingan gabah yang 

pemanfaatannya masih terbatas. Sekam padi termasuk salah satu sumber 

penghasil silika yang diperoleh setelah proses pembakaran (Mittal, 1997). 

Komponen utama dari sekam padi meliputi 35% selulosa, 25% hemiselulosa, 

20% lignin, crude protein 3 % dan 17% SiO2 (Iyenagbe dan Othman, 2012).  

Sekam padi yang mengalami proses karbonisasi akan menghasilkan 

arang sekam. Arang sekam terdiri dari bahan yang sangat ringan dengan 

struktur mikro berpori dan memiliki karakteristik yang kasar                

(Sembiring dan Sinaga, 2003). Struktur arang sekam berupa komposit 

karbon-silika karena banyaknya kandungan senyawa karbon dan silika dalam 

arang sekam. Kandungan silika dalam arang sekam padi sebesar 76,4 % dan 

sisanya senyawa anorganik lain (Eriko et al, 2017). Karbon yang terkandung 

dalam arang sekam padi sebesar 16% (Theeba et al, 2012). Kandungan silika 

pada arang sekam padi bersifat ringan dan memiliki permukaan eksternal 

yang luas, sehingga sangat bermanfaat sebagai adsorben, media filter, dan 

komponen katalisator (Agung et al, 2013). Hal ini menunjukkan bahwa arang 

sekam padi dapat dijadikan sebagai sumber silika dengan biaya relatif murah. 

Silika terdapat dalam dua bentuk yaitu amorf dan kristalin. Silika 

amorf dapat diperoleh menggunakan metode ekstraksi silika dengan kondisi 

temperatur yang terkendali, sedangkan pembakaran yang tidak terkendali 

akan menghasilkan silika kristalin yang dapat mencemari lingkungan hidup 

(Umeda, 2008). Metode yang banyak digunakan dalam mendapatkan SiO2 

amorf adalah metode ekstraksi alkalis. Beberapa parameter yang dapat 

dikendalikan agar diperoleh silika amorf pada metode ini meliputi konsentrasi 
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pelarut, suhu ekstraksi dan waktu kontak (Real et al, 1996). Metode ini 

memiliki kelemahan, yaitu membutuhkan alat yang rumit, serta kemurnian 

silika amorf yang diperoleh cukup rendah apabila tidak diberi perlakuan 

tambahan seperti penambahan asam kuat. 

Metode ekstraksi silika yang diharapkan mampu mengatasi 

kelemahan tersebut adalah metode hidrotermal. Alat yang digunakan pada 

metode ini cukup sederhana. Metode ini dapat meningkatkan luas permukaan 

senyawa dari hasil ekstraksi (Kim et al, 2007). Metode Hidrotermal mampu 

melarutkan pengotor yang terikat pada molekul SiO2 sehingga kristal SiO2 

yang didapat lebih murni (Mochidzuki, 2001). Parameter seperti suhu dan 

waktu reaksi merupakan parameter yang memiliki peranan penting pada 

proses hidrotermal (Nejad dan Aboali, 2011).  

Wibowo (2015) menunjukkan bahwa waktu dapat mempengaruhi 

ukuran kristal SiO2 dimana perubahan waktu reaksi dari 2 jam menjadi 4 jam 

akan meningkatkan ukuran kristal. Huang et al (2016) menunjukkan suhu 

terbaik untuk melakukan sintesis SiO2 amorf adalah 200
o
C. Karakas et al 

(2012) menjelaskan bahwa parameter suhu dan waktu reaksi yang digunakan 

dapat diatur untuk memelihara laju nukleasi yang tinggi dan untuk 

mengontrol pertumbuhan partikel. Konsentrasi basa sebagai pelarut dalam 

proses ekstraksi juga mempengaruhi pembentukan silika yang diperoleh. 

Konsentrasi NaOH yang digunakan dalam proses ekstraksi semakin 

meningkat, maka endapan silika yang diperoleh juga semakin banyak 

(Retnosari, 2013). 

Komposisi arang sekam padi selain sebagai sumber silika, juga 

terdapat kandungan karbon. Kandungan karbon dalam arang sekam padi yang 

diaktivasi menjadi karbon aktif dapat digunakan sebagai adsorben. Industri 

gula menggunakan adsorben karbon aktif dalam pemurnian sirup. Sistem 

pemurnian air menggunakan karbon aktif untuk menghilangkan substansi 

yang menyebabkan bau tidak enak (Jankowska, 1991). Van and Thi (2014) 

melakukan aktivasi karbon dalam arang sekam padi dan menghasilkan daya 
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serap tertinggi menggunakan aktivator NaOH dengan perbandingan 1:3 (b/b) 

pada suhu 800
o
C. 

Berdasarkan uraian di atas, penelitian ini akan melakukan ekstraksi 

silika dan pembentukan karbon aktif dari arang sekam padi dengan metode 

hidrotermal dengan perlakuan variasi konsentrasi pelarut, suhu, dan waktu. 

Variasi konsentrasi pelarut NaOH dan suhu yang digunakan sebesar 2 M; 3 

M; 3,5 M, dan 180
o
C, 200

o
C, 220

o
C, serta variasi waktu yang digunakan 

sebesar 120 menit, 160 menit, 180 menit. Ekstraksi silika dan pembentukan 

karbon aktif dari arang sekam padi juga dilakukan menggunakan metode 

refluks sebagai pembanding untuk mengetahui efektifitas ekstraksi silika dan 

daya adsorpsi karbon aktif yang diperoleh. Karakteristik struktur dan 

morfologi silika hasil ekstraksi kedua metode tersebut dianalisis 

menggunakan XRD (X-ray Diffraction) dan SEM (Scanning Electron 

Microscope). 

 

1.2   RumusanMasalah 

Adapun rumusan masalah dalam penelitian ini adalah : 

1. Bagaimana pengaruh konsentrasi NaOH, suhu dan waktu terhadap 

efektifitas ekstraksi silika menggunakan metode hidrotermal? 

2. Bagaimana pengaruh konsentrasi NaOH, suhu dan waktu dalam proses 

pembentukan karbon aktif menggunakan metode hidrotermal terhadap 

daya adsorpsi karbon aktif yang diperoleh? 

3. Bagaimana perbandingan ekstraksi menggunakan metode hidrotermal 

dengan metode refluks terhadap efektifitas ekstraksi silika yang 

diperoleh? 

4. Bagaimana perbandingan ekstraksi menggunakan metode hidrotermal 

dengan metode refluks terhadap daya adsorpsi karbon aktif yang 

diperoleh? 

5. Bagaimana perbandingan karakteristik struktur dan morfologi silika hasil 

ekstraksi dari arang sekam padi menggunakan metode hidrotermal dengan 

metode refluks? 
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1.3   Tujuan 

Adapun tujuan dalam penelitian ini adalah : 

1. Mempelajari pengaruh konsentrasi NaOH, suhu dan waktu terhadap 

efektifitas ekstraksi silika menggunakan metode hidrotermal. 

2. Mempelajari pengaruh konsentrasi NaOH, suhu dan waktu dalam proses 

pembentukan karbon aktif menggunakan metode hidrotermal terhadap 

daya adsorpsi karbon aktif yang diperoleh.  

3. Mempelajari perbandingan ekstraksi menggunakan metode hidrotermal 

dengan metode refluks terhadap efektifitas ekstraksi silika yang diperoleh. 

4. Mempelajari perbandingan ekstraksi menggunakan metode hidrotermal 

dengan metode refluks terhadap daya adsorpsi karbon aktif yang 

diperoleh. 

5. Mempelajari perbandingan karakteristik struktur dan morfologi silika 

hasil ekstraksi dari arang sekam padi menggunakan metode hidrotermal 

dengan metode refluks. 

 

1.4   Batasan masalah  

Adapun batasan masalah dalam penelitian ini adalah : 

1. Sekam padi diperoleh dari Sempolan, kec. Silo, kab. Jember. 

2. Pengarangan sekam padi menggunakan furnace dengan temperatur 400
o
C 

selama 120 menit. 

3. Ukuran arang sekam padi yang digunakan 70-100 mesh. 

4. Efektivitas ekstraksi silika diukur dari jumlah rendemen SiO2 yang 

diperoleh. 

5. Penentuan daya adsorpsi dilakukan dengan uji adsorpsi terhadap metilen 

biru 4 ppm. 

6. Karakteristik struktur dan morfologi silika hasil ekstraksi dari arang 

sekam padi dianalisis dengan XRD dan SEM. 
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1.5   Manfaat penelitian 

Adapun manfaat dalam penelitian ini adalah : 

1. Memberikan informasi mengenai limbah sekam padi yang bermutu dan 

memiliki kualitas tinggi. 

2. Memberikan wawasan tentang limbah sekam padi agar tidak menjadi 

pencemaran lingkungan. 

3. Memberikan wawasan tentang SiO2 dan karbon aktif dari arang sekam 

padi dapat diperoleh secara bersamaan. 
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA 

2.1   Sekam  Padi 

Padi merupakan tanaman yang termasuk genus Oryza. Tanaman padi 

ini salah satu tanaman dengan budidaya terpenting dalam peradaban manusia. 

Produksi padi menempati urutan ketiga dalam produksi terbanyak didunia 

pada semua serelia setelah jagung dan gandum (Purnamaningsih, 2006). 

Tanaman padi memiliki morfologi antara lain : gabah, akar, daun, tajuk, 

batang, bunga dan malai. Gabah merupakan salah satu komponen penting 

pada padi yaitu untuk menghasilkan beras, selain itu gabah juga dapat 

menghasilkan sekam padi  (Makarim dan Suhartatik, 2007). 

  Penggilingan padi selalu menghasilkan sekam padi yang cukup 

banyak, dari penggilingan padi akan menghasilkan sekitar 65% beras, 8% 

dedak, 2% bekatul, 20% sekam dan sisanya hilang (Ismunadji et al, 1988). 

Sekam padi merupakan kulit yang membungkus butiran beras, dimana kulit 

akan terpisah dan menjadi limbah. Kulit sekam ini dapat digunakan sebagai 

bahan bakar dalam proses produksi. Pada keadaan normal, sekam berperan 

penting melindungi biji beras dari kerusakan yang disebabkan oleh serangan 

jamur secara tidak langsung, melindungi biji dan juga menjadi penghalang 

terhadap penyusupan jamur. Selain itu sekam juga dapat mencegah reaksi 

ketengikan karena dapat melindungi lapisan tipis yang kaya minyak terhadap 

kerusakan mekanis selama pemanenan, penggilingan dan pengangkutan 

(Haryadi, 2006). Sekam padi tersusun atas senyawa anorganik dan organik. 

Komposisi sekam padi dapat dilihat pada tabel berikut. 

Tabel 2.1 Komposisi kimia sekam padi 

Komponen % Berat 

 SiO2 

Selulosa 

Hemiselulosa 

Lignin 

Crude protein  

17 

35 

25 

20 

3 

(Sumber : Iyenagbe dan Othman, 2012) 
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  Sekam padi biasanya hanya menjadi bahan buangan pada proses 

penggilingan padi. Di Indonesia pemanfaatan sekam padi sangat terbatas, 

hasil pembakaran sekam padi skalanya masih digunakan sebagai litter atau 

alas untuk kandang ayam dan bahan bakar untuk pembakaran tanah liat                             

(edi Soenarjo et al, 1991). Sekam padi sebagai limbah pertama dari 

penggilingan padi memiliki potensi cukup besar dalam industri. Potensi 

sekam padi salah satunya yaitu sebagai sumber silika. Sekam padi yang 

melalui proses pembakaran akan menghasilkan silika sebagai komponen 

utamanya. Silika ini dapat digunakan sebagai bahan bangunan untuk 

campuran pada pembuatan semen Portland, bahan isolasi dan campuran pada 

industri bata merah (Ismunadji et al, 1988). 

 

2.1.1 Arang sekam padi 

  Pemanfaatan sekam padi sebagai bahan bakar ternyata menimbulkan 

limbah baru, yaitu arang sekam padi. Arang adalah suatu bahan padat yang 

berpori dan merupakan hasil pembakaran dari bahan yang mengandung 

karbon melalui proses pirolisis. Sebagian dari pori-porinya masih tertutup 

hidrokarbon, tar dan senyawa organik lain (Djatmiko et al, 1985). Arang 

sekam memiliki karakteristik yang ringan, kasar sehingga sirkulasi udara 

tinggi, kemampuan menahan air yang tinggi dan berwarna hitam sehingga 

dapat mengabsorbsi sinar matahari dengan baik. Arang sekam memiliki pH 

yang cukup tinggi yaitu antara 8,5 – 9,0 (Sembiring dan Sinaga, 2003). 

Arang sekam padi dibuat dengan cara menyangrai atau membakar 

sekam padi. Arang sekam padi dapat dimanfaatkan baik di dunia pertanian 

maupun untuk kebutuhan industri. Petani memanfaatkan arang sekam  

sebagai penggembur tanah. Keunggulan arang sekam adalah dapat           

memperbaiki sifat fisik dan kimia tanah, serta melindungi tanaman                              

(Sembiring dan Sinaga, 2003). Arang sekam padi dapat diolah sebagai 

sumber alternatif SiO2 (silika) dimana komposisi yang terdapat dalam arang 

sekam sebesar 76,4 % (Eriko et al, 2017). 
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  Menurut Eriko et al (2017), kandungan kimia pada arang sekam padi 

ditunjukkan pada tabel 2.2. 

Tabel 2.2 Kandungan kimia arang sekam padi 

Elemen Kandungan (%) 

SiO2 

AI2O3 

Fe2O3 

CaO 

Na2O 

K2O 

MgO 

TiO2 

P4O10 

76,4 

0,21 

0,66 

0,39 

0,06 

1,42 

0,27 

0,01 

0,76 

(Sumber : Eriko et al, 2017) 

 

2.2   Silika 

  Silikon dioksida (silika) merupakan salah satu senyawaan kimia yang 

sangat umum. Silika tersusun dari rantai satuan SiO4 berbentuk tetrahedral 

yang memiliki rumus molekul SiO2 (silikon dioksida) seperti pada gambar 

2.1 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.1 Struktur SiO2 (Sumber: Oscik, 1982). 

Silika dapat diperoleh dari silika mineral, nabati dan sintesis kristal. Silika 

mineral adalah senyawa yang banyak ditemui dalam bahan tambang/galian 

yang berupa mineral seperti pasir kuarsa, granit, dan fledsfar yang 

mengandung kristal-kristal silika (SiO2) (Della et al, 2002). Silika merupakan 

salah satu zat hara yang dibutuhkan oleh tanaman, terutama tanaman padi. 

Unsur Si (Silikon) dapat mendukung pertumbuhan padi yang sehat dan 
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menghindarkan tanaman dari serangan penyakit, radiasi matahari, serta 

keracunan unsur hara (Husnain, 2010). 

  Silika merupakan material yang tersedia dialam dan secara kuantitatif 

memiliki jumlah yang sangat melimpah. Silika terbentuk dari atom silikon 

dan oksigen, dimana silikon merupakan unsur kedua terbanyak dan oksigen 

adalah unsur yang paling melimpah dikulit bumi. Silika terbentuk melalui 

ikatan kovalen yang kuat serta memiliki struktur dengan empat atom oksigen 

terikat pada posisi sudut tetrahedral di sekitar atom pusat yaitu atom silikon 

(Hara, 1986).  

 

2.2.1   Sifat Fisika dan Sifat Kimia Silika 

a.  Sifat Fisika  

Nama IUPAC   : Silikon dioksida  

Nama lain   : Kuarsa, Silika, Silikat oksida, Silikon (IV) oksida  

Rumus molekul  : SiO2  

Berat jenis   : 2,6 g cm
-3

  

Bentuk   : Padat  

Titik lebur   : 1600 °C  

Titik didih  : 2230 °C 

Struktur kristal  : Kristobalit, tridmit, amorf 

(Surdia, 2000). 

b.  Sifat Kimia  

Adapun sifat kimia dari silika (SiO2) yaitu: 

a. Reaksi Asam 

Silika relatif tidak reaktif terhadap asam kecuali terhadap asam 

hidrofluoro. 

SiO2(s) + 4HF(aq)  SiF4(aq) + 2H2O(l) (Shevla, 1985) 

Dalam asam berlebih reaksinya adalah: 

SiO2 + 6HF         H2[SiF6](aq) + 2H2O(l) (Shevla, 1985) 
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b. Reaksi basa 

Silika dapat bereaksi dengan basa, terutama dengan basa kuat, seperti 

dengan hidroksida alkali. 

SiO2(s) + 2NaOH(aq)   Na2SiO3(aq) + H2O(l) (Shevla,1985) 

Berdasarkan reaksi diatas NaOH akan terurai menjadi ion-ionnya, ion OH
-
 

akan menyerang atom Si yang kemudian mengalami reaksi dehidrogenasi 

membentuk SiO3
2-

. SiO3
2-

 akan diseimbangkan oleh 2 ion Na
+
 membentuk 

natrium silikat. Secara umum, silika dibuat dengan mereaksikan larutan 

natrium silikat dengan larutan asam. Hasil reaksi ini menghasilkan suatu 

dispersi pekat yang memisahkan partikel-partikel dari silika terhidrat. Silika 

terhidrat dikenal sebagai silika hidrosol. Silika hidrosol dikeringkan pada 

suhu 60 ˚C untuk membentuk silika gel (Ginanjar, 2014). 

 

2.2.2  Bentuk Kristal Silika 

  Silika banyak terdapat pada tumbuhan sebagai diatom. Silika yang 

terakumulasi didalam makhluk hidup memiliki bentuk amorf, sedangkan 

silika yang tidak berasal dari makhluk hidup seperti batuan memiliki struktur 

kristalin. Silika pada umumnya dalam bentuk amorf terhidrat, namun bila 

pembakaran berlangsung terus-menerus pada suhu diatas 650°C maka tingkat 

kristalinitasnya akan cenderung naik dengan terbentuknya fasa crystobalite 

(Hara, 1986).  

Berdasarkan jenisnya, silika memiliki struktur atau bentuk kristal 

kristalin dan amorf. 

a. Silika Kristalin 

Silika kristalin memiliki macam-macam bentuk bergantung dari 

orientasi dan posisi dari tetrahedron yang dibentuk meskipun memiliki 

struktur kimia yang sama (Jones, 2000). Terdapat tiga bentuk struktur utama 

silika kristalin yaitu quartz, crystobalite, dan tridymite yang memiliki 

stabilitas dan kerapatan yang berbeda. Struktur Kristal quartz, crystobalite, 

dan tridymite memiliki nilai densitas masing-masing sebesar 2,65×10
3
 kg/m

3
, 
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2,27×10
3
 kg/m

3
, dan 2,23×10

3
 kg/m

3
 (Smallman and Bishop, 1999). Bentuk 

kristal silika dapat dilihat pada tabel berikut. 

Tabel 2.3. Bentuk kristal utama silika  

Bentuk Rentang Stabilitas (
o
C) 

Kristobalit 

 

Tridmit 

 

Kuarsa 

1470-1723 

 

870-1470 

 

<870 

(Sumber: Smallman and Bishop, 1999). 

b. Silka Amorf 

  Silika amorf memiliki susunan atom dan molekul berbentuk pola acak 

dan tidak beraturan. Akibat pola acak dan tidak beraturan ini menyebabkan 

silika amorf memiliki struktur spherikal yang rumit. Struktur rumit tersebut 

menyebabkan luas area permukaan yang tinggi, biasanya diatas 3 m
2
/g. Silika 

amorf telah diklasifikasi sebagai material tidak beracun. Silika amorf tidak 

menyebabkan silikosis tidak seperti silika kristalin (Kirk dan Othmer, 1984). 

  Silika amorf dianggap lebih reaktif dibanding silika kristalin. Tingkat 

kereaktifan dari silika amorf disebabkan karena adanya gugus hidroksil 

(silanol) yang didapat setelah pemanasan mencapai temperatur              

400
o
C.   Gugus silanol (-SiOH) ini dapat ditemukan di atas permukaan dari         

sampel silika yang menyebabkan terbentuknya daerah yang reaktif                                 

(Kirk dan Othmer, 1984).  

  Silika amorf dapat dibuat menjadi berbagai macam produk komersil. 

Silika amorf dapat dibuat menjadi silika sol, silika gel, silika endapan, dan 

silika pirogenik (Kirk dan Othmer, 1984). Berikut ini adalah ilustrasi susunan 

atom silika dalam bentuk padatan kristal dan amorf : 

 

 

 

Gambar 2.2 Ilustrasi susunan atom dalam (a) padatan kristalin, (b) padatan amorf 

(Sumber : Kirk dan Othmer, 1984). 
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2.3   Teknik Pemisahan Silika  

2.3.1 Metode Ekstraksi 

Ekstraksi merupakan suatu proses pemisahan dari bahan padat 

maupun cair dengan bantuan pelarut. Pelarut yang digunakan harus dapat 

mengekstrak substansi yang diinginkan tanpa melarutkan material lainnya. 

Ekstraksi dari bahan padat dapat dilakukan jika bahan yang diinginkan dapat 

larut dalam solven pengekstraksi. Ekstraksi berkelanjutan diperlukan apabila 

padatan hanya sedikit larut dalam pelarut (Harborne, 1987).  

  Ekstraksi dengan pelarut dapat dilakukan dengan cara dingin dan cara 

panas. Ekstraksi memiliki banyak metode yang dapat dilakukan yaitu dengan 

metode maserasi, sokletasi, refluks dan perkolasi dengan teknik ekstraksi 

padat-cair atau cair-cair. Ekstraksi padat-cair merupakan proses pemisahan 

zat terlarut dari suatu padatan atau campurannya dimana jenis pelarut yang 

digunakan adalah pelarut spesifik terhadap zat yang diinginkan. Sampel yang 

dicampurkan dengan pelarut kemudian dipisahkan berdasarkan padatan yang 

tidak larut (Muchsony, 1997).  

  Menurut Ghozali (1996) dalam mencapai kecepatan ekstraksi yang 

tinggi pada ekstraksi padat-cair, syarat berikut harus dipenuhi :  

a. Ukuran Partikel  

Semakin kecil ukuran bahan maka luas permukaan bahan akan 

meningkatkan laju ekstraksi.  

b. Lama Ekstraksi  

Semakin lama waktu ekstraksi maka jumlah bahan yang terekstrak akan 

semakin besar.  

c. Suhu  

Kelarutan zat terlarut (pada partikel yang di ekstrak) di dalam pelarut akan 

naik bersamaan dengan kenaikan temperatur untuk memberikan laju 

ekstraksi yang lebih tinggi. Semakin tinggi suhu ekstraksi maka semakin 

besar kelarutan ekstrak dalam pelarut.  
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d. Zat Pelarut  

Larutan yang akan dipakai sebagai zat pelarut seharusnya merupakan 

larutan pilihan yang terbaik dan viskositasnya harus cukup rendah agar 

dapat bersirkulasi dengan mudah.  

 

2.3.2    Ekstraksi Silika 

  Silika dapat diekstrak dari bahan seperti limbah industri, dan paling 

banyak dari limbah pertanian seperti sekam padi. Menurut Sumardi (2012), 

kelarutan silika sangat rendah pada pH <10 dan kelarutan silika akan 

meningkat pada pH > 10. Hal ini menunjukkan bahwa silika mempunyai 

kelarutan yang tinggi dalam kondisi basa, sehingga ekstraksi silika yang 

terkandung dalam bahan dapat menggunakan pelarut basa. Ekstraksi silika 

dari sekam padi telah dilakukan dan dikembangkan oleh Agung et al (2013) 

dimana dalam mengekstraksi silika dari sekam padi menggunakan larutan 

KOH dengan konsentrasi 10% selama 90 menit dan mendapatkan rendemen 

terbesar yaitu 50,97%.  

  Ekstraksi silika dalam sekam padi dapat dilakukan secara non 

thermal, yaitu dengan menggunakan oksidator kuat seperti hidrogen 

peroksida atau asam kuat seperti asam sulfat. Kecepatan reaksi hidrogen 

peroksida bergantung pada temperatur, konsentrasi dari hidrogen peroksida, 

dan juga keasaman (pH) (Kirk dan Othmer, 1984). Namun, metode non 

thermal kurang efisien dalam penggunaannya, karena proses penghilangan 

pengotor senyawa organik dan anorganik biasanya berlangsung relatif lama 

sehingga menjadi kurang ekonomis dibandingkan dengan metode secara 

thermal (Kirk dan Othmer, 1984). 

 

2.3.3    Metode Hidrotermal 

  Metode hidrotermal adalah suatu proses yang menggunakan              

reaksi – reaksi fasa tunggal atau heterogen di dalam larutan air pada 

temperatur tinggi (T > 25ºC) dan tekanan >100 kPa untuk mengkristalisasi 
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material keramik langsung dari larutan. Metode hidrotermal dapat 

mengekstraksi sekam padi dengan tingkat kristalinitas yang tinggi, relatif 

stabil, homogen, serta rasio molar Ca/P mendekati nilai stoikiometri      

(Sadat dan Shojai et al, 2013). Metode hidrotermal dipilih karena relatif 

sederhana tanpa menggunakan peralatan yang rumit dan mahal, selain         

itu juga mempunyai beberapa keuntungan seperti pemanasan cepat,        

reaksi cepat, kemurnian tinggi dan efisiensi transformasi energi tinggi                       

(Sadat dan Shojai et al, 2013). Autoclave hidrotermal terbuat dari baja yang 

dilapisi oleh perak atau platina yang berfungsi melindungi dari proses korosi 

akibat adanya cairan alkali. Berikut adalah rangkaian dari autoclave untuk 

penumbuhan kristal secara hidrotermal : 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.3 Autoclave dengan penutup flat plate (Morey, G.W, 1953). 

  Air merupakan pelarut yang baik untuk senyawa ionik atau polar. 

Metode hidrotermal ini memanfaatkan reaksi heterogen dalam media air. 

Kelarutan berbagai zat dalam air pada rentang temperatur dan tekanan yang 

luas, dapat dilibatkan dalam proses hidrotermal. Berikut adalah data yang 

menunjukkan kelarutan senyawa kimia dalam air pada temperatur tinggi : 
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Tabel 2.4. Kelarutan senyawa kimia dalam air (gram/100gram) 

 

 (Sumber: Barrer, 1982). 

 Kelarutan suatu senyawa akan semakin tinggi, seiring bertambahnya 

temperatur dalam proses hidrotermal. Kelarutan silika amorf, kristobalit dan 

kuarsa sepanjang garis fasa di bawah tekanan autogenous ditunjukkan pada 

gambar 2.4. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.4 Kelarutan silika dalam tiga fasa dibawah tekanan autogenous 

(Sumber: Barrer, 1982). 

 Gambar 2.4 menunjukkan grafik hubungan antara suhu dengan 

kelarutan silika dalam satuan konsentrasi. Kenaikan suhu pada tekanan tetap, 

tekanan autogenous akan menaikkan kelarutan. Bentuk kristal yang 

dihasilkan tidak hanya dipengaruhi oleh suhu yang ada di dalam autoclave, 

melainkan juga dipengaruhi oleh lama waktu ekstraksi. Pengaruh waktu 
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menunjukkan semakin lama waktu ekstraksi, silika yang didapat semakin 

mengeras membentuk kristalnya. Pengaruh waktu terhadap bentuk silika 

yang didapat, ditunjukkan pada gambar 2.5. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.5 Transformasi bentuk silika  sebagai fungsi waktu 

(Sumber: Barrer, 1982). 

  Menurut Barrer (1982), fleksibilitas metode hidrotermal banyak 

ditujukan untuk kelompok silikat. Kelarutan silika dalam metode hidrotermal 

bernilai tinggi ketika pelarut yang digunakan pelarut alkali berair. Berikut 

adalah grafik yang menunjukkan pengaruh molalitas OH
-
 dalam senyawa 

hidroksida atau alkali berair dan karbonat terhadap kelarutan silika : 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.6 Kelarutan silika dalam berbagai pelarut (Sumber: Barrer, 1982). 
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  Metode hidrotermal dengan suhu rendah merupakan metode 

menggunakan sintesis nanopartikel dalam pelarut air destilled dan pemanasan 

pada suhu rendah. Metode ini sesuai untuk menghasilkan bentuk dan 

komposisi kristal yang diinginkan. Metode hidrotermal suhu rendah 

mempunyai beberapa kelebihan, yaitu : 

a. Temperatur relatif rendah untuk reaksi. 

b. Kemurnian tinggi. 

c. Distribusi ukuran partikel yang homogen. 

(Alqab dan Sopyan, 2009). 

Penggunaan hidrotermal suhu rendah pada ekstraksi sekam padi dapat 

mengatasi kekurangan dari metode lain seperti kontaminasi kimia         

(Alqab dan Sopyan, 2009). 

 

2.4 Karbon Aktif  

  Limbah biomassa seperti sampah pertanian merupakan bahan mentah 

yang potensial dalam preparasi karbon pori. Salah satu limbah biomassa  

yang berpotensi sebagai bahan untuk karbon pori yaitu sekam padi          

(Wei et al, 2011). Karbon aktif merupakan golongan karbon amorph yang 

diproduksi dari bahan dasar dengan susunan senyawa mayoritas mengandung 

karbon (Mayer et al, 2005). Karbon aktif dapat dibuat dari berbagai macam 

perlakuan, salah satunya melalui proses pembakaran secara karbonisasi 

(aktivasi). Aktivasi merupakan bagian dalam proses pembuatan karbon aktif 

yang bertujuan untuk menambah volume pori dan memperbesar ukuran pori. 

Karbon aktif yang melalui proses aktivasi akan memiliki daya adsorpsi yang 

tinggi (Sembiring dan Sinaga, 2003). Karbon aktif dapat mengadsorpsi gas 

dan senyawa-senyawa kimia tertentu atau sifat adsorpsinya selektif,       

tergantung pada besar atau volume pori-pori dan luas permukaan                          

(Hendra dan Darmawan, 2007). 

  Karbon aktif memiliki struktur pori internal yang menyebabkan 

karbon aktif dapat menyerap gas dan dapat mengurangi zat liquida          

(Sembiring dan Sinaga, 2003). Karbon aktif memiliki ukuran pori yang 
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berbeda untuk setiap jenisnya. Ukuran pori dari karbon aktif biasa dinyatakan 

dalam ukuran mesh. Luas permukaan dan ukuran pori sangat menentukan 

daya adsorpsi yang terjadi. Semakin besar luas permukaan karbon aktif, maka 

semakin besar daya adsorpsi terhadap molekul yang terjadi. Luas permukaan 

yang besar ini dikarenakan adanya struktur pori-pori yang menyebabkan 

karbon aktif memiliki kemampuan untuk menyerap. Ukuran pori-pori 

menentukan aktifitas daya adsorpsi yang terjadi. Proses adsorpsi tidak akan 

terjadi apabila ukuran pori dari karbon aktif lebih kecil dari ukuran molekul 

yang akan diadsorpsi. Daya serap arang aktif sangat besar yaitu sebesar 25-

100% terhadap berat arang aktif (Sembiring dan Sinaga, 2003).  

 

2.5 Adsorpsi Karbon Aktif 

  Karbon aktif merupakan salah satu adsorben yang sering digunakan 

pada proses adsorpsi. Adsorpsi merupakan peristiwa yang muncul ketika 

suatu substansi dalam fase gas atau cair terakumulasi pada permukaan 

material padatan (adsorben) membentuk lapisan molekular atau atom 

(adsorbat). Adsorpsi akan terjadi hingga tercapai kondisi setimbang. 

Pelekatan adsorbat pada adsorben terjadi akibat adanya tekanan mengikat 

adsorbat dari cairan/gas kepermukaan adsorben (Sihotang dan Dian, 2009). 

  Metode adsorpsi dengan menggunakan karbon aktif merupakan cara 

yang paling luas digunakan karena efektif dalam menyerap  berbagai jenis 

pencemar, khususnya yang bersifat non biodegradable seperti zat warna 

(Pujiyanto, 2010). Keberadaan zat warna ini menjadi pencemar yang dapat 

menggangu keseimbangan ekosistem. Sebagian zat warna juga bersifat toksik. 

Industri tekstil merupakan salah satu industri yang menggunakan zat warna 

dalam jumlah besar. Penggunaan jenis zat warna kationik pada industri tekstil 

banyak menggunakan metilen biru (Derakhsan et al, 2013). Metilen biru 

merupakan zat pewarna thiazine yang sering digunakan karena mudah 

diperoleh dan harganya ekonomis. Adsorbsi metilen biru telah banyak 

dilakukan untuk menentukan daya adsorbsi karbon aktif. Penetapan ini 

bertujuan untuk mengetahui kemampuan arang aktif untuk menyerap larutan 
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berwarna dan menentukan luas permukaan pori karbon aktif. Afinitas 

adsorpsi metilen biru cukup tinggi. Metilen biru juga memiliki ukuran 

molekul yang cukup besar sehingga ketika permukaan adsorben dalam larutan 

biner mulai jenuh, adsorbat akan mengisi bagian aktif yang masih kosong 

(Ratu et al, 2014).  

  Banyak faktor yang mempengaruhi tingkat efisiensi adsorpsi. Sifat 

adsorpsi karbon aktif yang paling utama adalah daya serap. Faktor-faktor 

yang mempengaruhi daya serap adsorpsi, yaitu: 

a. Sifat Adsorben  

Adsorben yang memiliki luas permukaan yang besar akan meningkatkan 

proses penyerapan. Semakin banyak pembentukan luas permukaan internal 

yang berukuran mikro atau meso menyebabkan pori-pori karbon aktif 

semakin bertambah, akibatnya jumlah molekul adsorbat yang diserap oleh 

adsorben akan meningkat.  

b. Ukuran Partikel  

Karbon aktif yang telah dihaluskan akan dapat meningkatkan daya 

adsorpsi yang terjadi. Hal ini dikarenakan semakin kecil ukuran partikel 

akan menyebabkan semakin cepatnya proses adsorpsi.  

c. Sifat Adsorbat  

Ukuran molekul adsorbat yang dapat diadsorpsi adalah molekul-molekul 

yang diameternya lebih kecil dari adsorben. Ukuran molekul adsorbat 

merupakan salah satu hal yang mempengaruhi terjadinya proses adsorpsi. 

d. Waktu Kontak  

Waktu kontak akan dapat mempengaruhi proses adsorpsi. Karbon aktif 

yang ditambahkan dalam suatu cairan, membutuhkan waktu untuk 

mencapai kesetimbangan. Waktu yang dibutuhkan berbanding terbalik 

dengan jumlah karbon aktif yang digunakan. Untuk larutan yang memiliki 

viskositas tinggi, dibutuhkan waktu kontak yang lebih lama. 

(Treybal, 1981). 
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2.6   Uji Karakterisasi 

  Karakterisasi merupakan uji analisis yang dilakukan terhadap suatu 

bahan sampel baik dengan tujuan untuk mengetahui senyawa pembentuk 

bahan maupun untuk megetahui sifat fisis bahan yang dihasilkan. Silika yang 

ada pada arang sekam padi pengamatan strukturnya dianalisis menggunakan 

metode (XRD) X-Ray Diffraction dan mikrostrukturnya dianalisis 

menggunakan Scanning Electron Microscopy (SEM). Uji daya adsorpsi 

metilen biru pada karbon aktif dianalisis menggunakan spektrofotometer UV-

Vis. 

 

2.6.1   X-Ray Diffraction (XRD) 

  Difraksi sinar-X merupakan suatu metode analisis yang didasarkan 

pada interaksi antara materi dengan radiasi elektromagnetik sinar-X 

(mempunyai λ= 0,5-2,5 Å dan energi ± 107 eV), yaitu pengukuran radiasi 

sinar-X yang terdifraksi oleh bidang kristal (Tri Wahyuni, 2003). 

Penghambatan sinar-X oleh unit-unit padatan kristal, akan menghasilkan 

pola-pola difraksi yang digunakan untuk menentukan susunan partikel pada 

kisi padatan (Chang,1998). 

   Prinsip kerja difraksi sinar X dihasilkan disuatu tabung sinar X 

dengan pemanasan kawat pijar atau filamen untuk menghasilkan elektron-

elektron, kemudian elektron-elektron yang berupa sinar X tersebut dipercepat 

terhadap suatu sampel dengan memberikan suatu voltase, dan menembak 

sampel dengan elektron. Elektron-elektron yang berupa sinar X akan 

melewati celah agar berkas sinar yang sampai ke sampel berbentuk pararel 

dan memiliki tingkat divergensi yang kecil, serta elektron-elektron tersebut 

dapat menyebar merata pada sampel. Ketika elektron-elektron mempunyai 

energi yang cukup untuk mengeluarkan elektron-elektron dalam sampel, 

maka bidang kristal itu akan membiaskan sinar X yang memiliki panjang 

gelombang sama dengan jarak antar kisi dalam kristal tersebut       

(Wijayanti, 2007). 
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   Sinar yang dibiaskan dari sampel juga melewati celah (slit) sebelum 

ditangkap oleh detektor sinar X, sehingga sinar yang dibiaskan tidak 

menyebar dan kemudian melewati celah soller (soller slit). Celah ini 

berfungsi untuk mengarahkan sinar X yang akan dicatat oleh detektor dan 

akan mengeliminasi hamburan yang tidak berguna dalam difraksi. Sinar 

tersebut akan melewati penyaringan monokromator sekunder yang berfungsi 

sebagai penghasil sinar X monokromatik yang diperlukan untuk difraksi. 

Sinar X yang dihasilkan ditangkap oleh detektor kemudian diterjemahkan 

sebagai sebuah puncak difraksi. Semakin banyak bidang kristal yang terdapat 

dalam sampel, makin kuat intensitas pembiasan yang dihasilkannya. Setiap 

puncak yang muncul pada pola XRD mewakili satu bidang kristal yang 

memiliki orientasi tertentu dalam sumbu tiga dimensi. Puncak-puncak yang 

didapatkan dari data pengukuran ini kemudian dicocokkan dengan standar 

difraksi sinar X untuk hampir semua jenis material (Wijayanti, 2007). 

  Metode ini dapat menganalisis mineral berdasarkan bentuk kristalnya. 

Penelitian yang dilakukan Chandra et al (2012) menunjukkan bahwa silika 

pada abu sekam padi yang dikarakterisasi menggunakan XRD bersifat amorf 

dengan menghasilkan puncak yang landai pada kisaran 20-22
o
. Silika non-

kristalin akan memberikan pola XRD amorf, dimana pola ini menunjukkan 

sebuah hump (undukan) dengan intensitas maksimum sekitar 4 Å  

(Herdianita, 1999). Kegunaan metode ini adalah : 

a. Penentuan struktur kristal yaitu bentuk dan ukuran sel satuan kristal, 

pengindeksan bidang kristal dan jumlah atom persel satuan. 

b. Analisis kimia, yaitu identifikasi kristal, penentuan kemurnian hasil 

sintesis dan deteksi senyawa baru.  

(Ewing,1985). 

 

2.6.2 Scanning Electron Microscopy (SEM) 

   Scanning Electron Microscopy (SEM) adalah jenis mikroskop 

elektron yang menganalisis gambar sampel permukaan dengan pemindaian 

menggunakan energi tinggi, elektron dalam raster dapat dilihat sebagai 
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gambaran permukaan. Elektron yang berinteraksi dengan atom yang 

membentuk sampel menghasilkan sinyal yang berisi informasi tentang 

sampel dari permukaan topografi, komposisi dan properti lainnya seperti 

daya konduksi listrik. Analisa struktur mikro dari suatu bahan dapat 

dilakukan dengan menggunakan SEM. Prosedur preparasi sampel dan 

pemotretannya adalah sebagai berikut : 

a. Sampel yang akan dianalisa dengan SEM harus dipoles dengan diamond 

paste mulai dari ukuran yang paling kasar hingga 0,25 µm, dimana 

permukaannya menjadi halus dan rata. 

b. Pembersihan permukaannya dari lemak dan pengotor lainnya dengan 

menggunakan ultrasonic cleaner selama 2 menit dan menggunakan bahan 

alkohol. 

c. Pelapisan permukaan sampel dengan bahan emas dan selanjutnya di foto 

bagian-bagian yang diinginkan dengan pembesaran tertentu. 

(Aplesiasfika, 2007). 

   Pada prinsipnya SEM secara umum terdiri dari beberapa komponen 

yaitu kolom elektron, ruang sampel, sistem pompa vakum, control elektronik 

dan sistem pencitraan bayangan. Kumparan scan (scanning coil) dalam SEM 

yang berarus listrik dipakai untuk menimbulkan medan magnetik yang 

berlaku sebagai lensa untuk memfokuskan berkas elektron pada benda yang 

diselidiki dan alat ini menghasilkan bayangan yang diperbesar pada layar 

pendar (fluensen) atau alat fotografik. Lapisan yang tipis dan seluruh sistem 

divakumkan untuk menghindari penghamburan bayangan yang dihasilkan 

(Beiser, 1987). 

   Penelitian Zulfiqar et al (2016) menunjukkan bahwa naosilika 

dihasilkan dari analisis menggunakan SEM. Perbesaran 100 kali hingga 

10.000 kali digunakan untuk mengamati morfologi partikel yang diambil 

secara acak. Perbesaran 100 kali digunakan untuk mengamati sebaran ukuran 

partikel. Perbesaran 10.000 kali digunakan untuk mengamati morfologi 

partikel tunggal. 
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Gambar 2.7. Morfologi silika (Sumber : Zulfiqar et al, 2016) 

 

2.6.3 Spektrofotometri UV-Vis 

Spektrofotometri UV-Vis merupakan salah satu teknik analisis 

spektroskopi yang menggunakan sumber radiasi elektromagnetik ultraviolet 

dekat (190-380 nm) dan sinar tampak (380-780 nm). Spektrofotometri UV-

Vis lebih banyak dipakai unutuk analisis kuantitatif karena spektrofotometri 

UV-Vis melibatkan senergi elektronik yang cukup besar pada molekul yang 

dianalisis. Analisis kuantitatif zat tunggal dilakukan dengan pengukuran nilai 

absorbansi pada panjang gelombang maksimum. Hal ini dikarenakan 

perubahan absorbansi untuk setiap satuan konsentrasi yaitu paling besar pada 

panjang gelombang maksimum, sehingga akan diperoleh sensitivitas analisis 

yang maksimal. Hasil pengukuran akan optimum apabila komponen-

komponen yang digunakan berfungsi dengan baik. Komponen-komponen 

spektrofotometri UV-Vis yaitu: 

a. Sumber sinar yang digunakan berupa lampu deuterium atau hidrogen 

untuk pengukuran UV dan lampu tungsten untuk daerah visible. 

b. Monokromator digunakan untuk menguraikan sinar polikromatis 

menjadi sinar monokromatis. 

c. Detektor berfungsi untuk mengubah sinyal radiasi menjadi sinyal 

elektronik. 
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d. Kuvet merupakan tempat sampel yang akan dianalisis. 

(Mulja dan Suharman, 1995). 

 Prinsip kerja dari spektrofotometer UV-Vis adalah cahaya yang 

berasal dari lampu deuterium maupun tungsten yang bersifat polikromatis 

diteruskan melalui lensa menuju monokromator pada spektrofotometer dan 

filter cahaya pada fotometer. Cahaya polikromatis akan menjadi cahaya 

monokromatis (tunggal) melalui monokromator. Berkas-berkas cahaya 

dengan panjang tertentu kemudian akan dilewatkan pada sampel yang 

mengandung suatu zat dalam konsentrasi tertentu. Detektor akan menerima 

cahaya yang dilewatkan dan kemudian akan menghitung cahaya yang 

diterima sehingga mengetahui cahaya yang diserap oleh sampel. Cahaya ini 

sebanding dengan konsentrasi zat yang terkandung dalam sampel sehingga 

akan mengetahui konsentrasi zat dalam sampel secara kuantitatif      

(Khopkar, 1984). Menurut hukum Lambert-Beer pengukuran jumlah zat 

penyerap atau konsentrasi zat sebanding dengan nilai absorbansi. 

Persamaanya yaitu : 

A = Log (Po–P) = abc 

Po (intensitas sinar), P (intensitas sinar diteruskan) dan a (absortivitas molar) 

(Fritz dan Schenk, 1966). 

 Analisis kuantitatif menggunakan metode spektrofotometer UV-Vis 

banyak digunakan karena memiliki sensitivitas yang baik. Metode ini juga 

memiliki keunggulan dengan biaya analisis yang rendah dan penanganan 

yang mudah. Penggunaan metode ini bersifat efisien dalam analisis kuantitatif 

beberapa senyawa. Salah satunya karbon aktif yang digunakan untuk 

mengetahui daya adsorpsinya. Reagen yang dapat digunakan untuk menguji 

daya adsorpsi karbon aktif adalah metilen biru. Konsentrasi metilen biru yang 

berada dalam larutan dapat dianalisis menggunakan spektrofotometer UV-Vis 

pada panjang gelombang 664 nm (Gao et al, 2010). Warna-warna 

komplementer pada spektrum sinar tampak dapat dilihat pada tabel 2.5. 
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Tabel 2.5 warna-warna komplementer pada spektrum sinar tampak 

Panjang gelombang/nm Warna yang diserap Warna komplementer 

<200 

300 

420 

430 

470 

500 

530 

560 

580 

620 

700 

>1000 

Ultraviolet jauh 

Ultraviolet dekat 

Violet 

Indigo 

Biru 

Hijau-biru 

Hijau 

Kuning lemon 

Kuning 

Oranye 

Merah 

Inframerah 

Tidak berwarna 

Tidak berwarna 

Kuning lemon 

Kuning 

Oranye 

Merah 

Lembayung 

Violet 

Indigo 

Biru 

Hijau-bitu 

Tidak berwarna 

(Sumber: Effendy, 2007). 
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BAB 3. METODE PENELITIAN 

3.1   Tempat dan Waktu Penelitian 

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia Anorganik, 

Laboratorium Kimia Analitik, Laboratorium Kimia Organik Jurusan Kimia 

Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Jember dan 

Laboratorium Geologi Mekanika Tanah Jurusan Teknik Sipil Fakultas Teknik 

Universitas Jember. Analisa SEM dilakukan di Laboratorium Pusat geologi 

Bandung dan analisa XRD dilakukan di Laboratorium Kimia Fakultas 

Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Institut Teknologi Sepuluh 

November. Waktu penelitian dilakukan pada bulan Maret hingga November 

2018. 

 

3.2   Alat dan Bahan 

3.2.1   Alat 

Alat yang digunakan pada penelitian ini diantaranya yaitu gelas beaker 

100 mL, 250 mL, 500 mL, 1 L dan 2 L, gelas ukur 100 mL, Labu ukur 25 

mL, 50 mL, 100 mL, dan 250 mL, erlenmeyer 100 mL, pipet mohr 1 mL dan 

10 mL, ayakan 70 dan ayakan 100 mesh, batang pengaduk, pipet tetes, 

mortar, labu leher tiga dan sumbat, set alat refluks, termometer, pengaduk 

magnet, anak stirrer, oven, neraca analitik, kertas saring whatmann No. 41, 

corong gelas, buchner, autoclave hidrotermal, cawan, shaker, furnace, alat X-

ray Diffraction (XRD), alat Scanning Electron Microscopy (SEM) dan alat 

spektrofotometer UV-Vis. 

3.2.2   Bahan 

 Bahan yang digunakan pada penelitian ini diantaranya yaitu, sekam 

padi, NaOH (Pa), HCI (Merck, 37%), akuades, kertas saring whatmann no.41, 

aluminium foil, metilen biru (Merck, 82%), indikator pH universal. 
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3.3     Diagram Alir Penelitian 
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Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian  
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3.4      Prosedur Penelitian 

3.4.1 Preparasi Sampel 

Sekam padi sebanyak 100 gram terlebih dahulu dicuci dengan 

merendamnya menggunakan akuades 575 mL selama 2 jam dengan 

dipanaskan dan diaduk menggunakan pengaduk magnet, lalu dikeringkan di 

dalam oven pada suhu 60 ˚C selama 24 jam. Sekam padi kemudian dicuci 

dengan HCl 1 M sebanyak 500 mL. Larutan kemudian diaduk menggunakan 

pengaduk magnet selama 1 jam kemudian disaring dengan corong buchner 

menggunakan kertas saring whatmann No. 41. Residu dibilas dengan akuades 

sampai netral yang diukur dengan indikator pH universal. Residu dikeringkan 

dalam oven pada suhu 60
o
C selama 24 jam. 

Sekam padi dari proses diatas dikarbonisasi menggunakan furnace 

dengan suhu 400
o
C pada waktu 120 menit sampai terbentuk arang      

(Siahaan et al, 2013). Sekam padi yang telah menjadi arang sekam kemudian 

dihaluskan dan diayak sampai lolos pada ayakan 70 sampai 100 mesh. Serbuk 

arang sekam yang dihasilkan merupakan arang sekam padi yang telah 

dipreparasi. 

 

3.4.2 Penentuan Kadar Silika pada Arang Sekam Padi 

 Sekam padi yang melalui proses karbonisasi menghasilkan arang 

sekam ditentukan kadar silikanya untuk mengetahui efektifitas metode 

ekstraksi yang digunakan. Arang sekam padi sebanyak 1,200 gram di 

masukkan kedalam cawan. Cawan kemudian dimasukkan kedalam furnace 

dan dipanaskan pada suhu 700
o
C selama 5 jam. Massa yang dihasilkan 

kemudian ditimbang dan ditentukan kadar silikanya dengan persamaan 3.1. 

Kadar silika (%) =  x 100 %.................. (3.1) 

Nilai presentase yang dihasilkan dianggap sebagai kadar silika total pada 

arang sekam padi. 
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3.4.3   Ekstraksi Silika dan Pembentukan Karbon Aktif menggunakan Metode 

Hidrotermal 

a.       Ekstraksi Silika 

Sampel arang sekam padi yang telah dipreparasi ditimbang sebanyak 10 

gram kemudian dipanaskan dalam autoclave dengan perlakuan variasi 

konsentrasi NaOH sebanyak 70 mL, suhu dan waktu sesuai pada tabel 3.1. 

Tabel 3. 1. Variasi Perlakuan Ekstraksi Silika menggunakan Metode Hidrotermal 

Variasi Perlakuan 
Konsentrasi NaOH 

(M) 
Suhu (

o
C) 

Waktu 

(menit) 

Konsentrasi 

pelarut 

NaOH 

1 2 200 180 

2 3 200 180 

3 3,5 200 180 

Suhu 

1 3,5 180 180 

2 3,5 200 180 

3 3,5 220 180 

Waktu 

1 3,5 220 120 

2 3,5 220 160 

3 3,5 220 180 

Campuran yang diperoleh pada masing-masing perlakuan kemudian 

disaring dengan corong buchner dan kertas saring whatmann no. 41. Filtrat 

natrium silikat yang diperoleh ditampung dalam gelas beaker. Silika 

diendapkan dengan cara menambahkan larutan HCl 1 M ke dalam filtrat 

secara bertahap sambil diaduk dengan pengaduk magnet hingga pembentukan 

endapan silika berhenti (rentang pH 6,5-7). Pengukuran pH dilakukan 

menggunakan indikator pH universal. Endapan silika kemudian didiamkan 

dalam suhu ruang selama 18 jam. Endapan disaring dan dibilas menggunakan 

akuades untuk menghilangkan kelebihan asam. Silika yang diperoleh 

selanjutnya dikeringkan dalam oven pada suhu 60
o
C selama 8 jam hingga 

beratnya konstan (Andriana, 2016). Selanjutnya dikalsinasi pada suhu 500
o
C 

selama 150 menit. Massa silika yang telah dihasilkan ditimbang selanjutnya 

dihitung % silika yang terekstrak menggunakan persamaan rumus 3.2 dan 

efektifitas metode ekstraksi menggunakan persamaan rumus 3.3 

% silika terekstrak =  x 100 % ............ (3.2) 

Efektifitas ekstraksi (%) =             x 100 %.......... (3.3)  
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b.      Pembentukan Karbon Aktif 

Karbon yang diperoleh dari residu pada kertas saring setelah 

penyaringan hasil pemanasan dalam autoclave, selanjutnya dicuci dengan air 

panas 2-3 kali dan dinetralisasi dengan larutan HCl 0,1 M hingga mencapai 

pH konstan (rentang pH 6,5–7,0). Residu yang telah dinetralisasi kemudian 

dikeringkan pada suhu 120
o
C selama 24 jam dan disimpan dalam desikator 

sebelum digunakan untuk uji adsorpsi terhadap zat warna metilen biru      

(Van dan Thi, 2014). 

 

3.4.4  Ekstraksi Silika dan Pembentukan Karbon Aktif menggunakan Metode 

Refluks 

a.      Ekstraksi Silika 

Sampel arang sekam padi yang telah dipreparasi ditimbang sebanyak 10 

gram dan dicampur dengan konsentrasi pelarut NaOH 3,5 M dengan volume 

NaOH sebanyak 70 mL. Campuran kemudian direfluks menggunakan labu 

leher tiga selama 180 menit pada suhu 90
o
C sambil diaduk menggunakan 

pengaduk magnet. Campuran kemudian disaring dengan corong buchner dan 

kertas saring whatmann no. 41. Filtrat yang diperoleh berupa natrium silikat 

ditampung dalam gelas beaker. Silika diendapkan dengan cara menambahkan 

larutan HCl 1 M ke dalam filtrat secara bertahap sambil diaduk dengan 

pengaduk magnet hingga pembentukan endapan silika berhenti (rentang pH 

6,5-7). Pengukuran pH dilakukan menggunakan indikator pH universal. 

Endapan silika kemudian didiamkan dalam suhu ruang selama 18 jam. 

Endapan disaring dan dibilas menggunakan akuades untuk menghilangkan 

kelebihan asam. Silika yang diperoleh selanjutnya dikeringkan dalam oven 

pada suhu 60
o
C selama 8 jam hingga beratnya konstan (Andriana, 2016). 

Selanjutnya dikalsinasi pada suhu 500
o
C selama 150 menit. Massa silika yang 

telah dihasilkan ditimbang selanjutnya dihitung % silika yang terekstrak 

menggunakan persamaan rumus 3.2 dan efektifitas metode ekstraksi 

menggunakan persamaan rumus 3.3. 
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b.       Pembentukan Karbon Aktif 

Karbon yang diperoleh dari residu pada kertas saring setelah 

penyaringan hasil pemanasan metode refluks, selanjutnya dicuci dengan air 

panas 2-3 kali dan dinetralisasi dengan larutan HCl 0,1 M hingga mencapai 

pH konstan (rentang pH 6,5–7,0). Residu yang telah dinetralisasi kemudian 

dikeringkan pada suhu 120
o
C selama 24 jam dan disimpan dalam desikator 

sebelum digunakan untuk uji adsorpsi (Van dan Thi, 2014). 

 

3.4.5 Uji Adsorpsi Metilen Biru pada Karbon Aktif  

Uji adsorpsi dilakukan untuk mengetahui daya adsorpsi karbon aktif 

yang dihasilkan setelah proses ekstraksi silika menggunakan metode 

hidrotermal dan metode refluks terhadap zat warna metilen biru. Konsentrasi 

zat warna metilen biru setelah adsorpsi diukur menggunakan metode 

spektrofotometri Uv-Vis. 

a. Pembuatan Kurva Kalibrasi  

Larutan yang digunakan untuk pembuatan kurva kalibrasi adalah 

larutan standar metilen biru konsentrasi 50 ppm yang diencerkan menjadi 

konsentrasi 0,1; 1; 1,5; 2; 2,5; 3; 3,5; dan 4 ppm. Blanko yang digunakan 

adalah akuades. Scanning dilakukan menggunakan larutan standar pada 

konsentrasi 4 ppm pada panjang gelombang 550-700 nm dengan 

spektrofotometer UV-Vis. Larutan standar masing-masing variasi konsentrasi 

kemudian diukur absorbansinya pada panjang gelombang maksimum dari 

hasil scanning dengan spektrofotometer. Data absorbansi yang diperoleh 

sebagai hasil pengukuran dibuat kurva kalibrasi antara konsentrasi metilen 

biru (sumbu x) dengan absorbansi (sumbu y). Persamaan garis akan diperoleh 

dari kurva tersebut, selanjutnya akan digunakan untuk menentukan 

konsentrasi larutan metilen biru setelah adsorpsi. 

b. Uji Adsorpsi 

Karbon aktif seberat 0,1 gram ditambahkan ke dalam larutan metilen 

biru 4 ppm sebanyak 20 mL, kemudian ditempatkan dalam erlenmeyer 100 

mL dan ditutup dengan aluminium foil. Sampel selanjutnya diaduk 
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menggunakan shaker dengan kecepatan pengadukan konstan selama 75 

menit. Karbon aktif setelah pengadukan dipisahkan dari larutannya dan filtrat 

diukur konsentrasinya sebagai konsentrasi metilen biru setelah adsorpsi. 

c. Pengukuran Konsentrasi Metilen Biru setelah Adsorpsi 

Absorbansi larutan metilen biru setelah adsorpsi diukur pada panjang 

gelombang maksimum dengan spektrofotometer UV-Vis. Blanko yang 

digunakan adalah akuades. Data absorbansi yang diperoleh selanjutnya 

disubstitusikan ke dalam persamaan garis pada kurva kalibrasi untuk 

menentukan konsentrasinya. 

d. Penentuan Daya Adsorpsi Karbon Aktif 

Penentuan daya adsorpsi karbon aktif terhadap metilen biru dilakukan 

dengan menghitung efisiensi penyisihan metilen biru berdasarkan persamaan 

3.4. 

%penyisihan =                 x 100 %..........................................(3.4) 

Ce merupakan konsentrasi MB pada kondisi kesetimbangan (mg/L) dan Co 

merupakan konsentrasi MB pada kondisi awal (mg/L). 

  

3.4.6   Karakterisasi Silika  

a.         Analisis Kualitatif dengan XRD 

 Sampel berupa silika hasil ekstraksi menggunakan metode hidrotermal 

dan metode refluks ditimbang sebanyak 0,5 – 1 gram sampel kemudian 

dimasukkan kedalam sample holder. Fase kristal diamati menggunakan XRD 

(X-Ray Diffraction). XRD menggunakan radiasi Cu-Kα dengan panjang 

gelombang (λ) 1.54180 Å. Difraktogram dipindai mulai 10˚ sampai 60˚ (2θ) 

dengan laju pemindaian 3˚ per menit.  

b.         Analisa Kualitatif dengan SEM 

 Morfologi dan ukuran kristal yang dihasilkan, ditentukan 

menggunakan Scanning Electron Microscope. Sedikit sampel berupa silika 

hasil ekstraksi menggunakan metode hidrotermal dan metode refluks diambil 

dan diletakkan pada plat logam yang telah diberi doubletape agar sampel 

menempel dengan sempurna. Lalu, dilakukan proses pemompaan untuk 
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menyedot sampel yang tidak menempel secara sempurna agar tidak merusak 

pompa vakum pada alat SEM. Sampel tersebut kemudian dilapisi dengan 

emas, untuk selanjutnya dipindai dengan perbesaran mulai 3.500 kali hingga 

10.000 kali. Perbesaran rendah digunakan untuk mengamati keseragaman 

ukuran agregasi partikel sedangkan perbesaran tinggi digunakan untuk 

mengamati bentuk partikel. 

 

3.4.7   Pembuatan Larutan  

a.       Pembuatan Larutan NaOH 2 M, 3 M dan 3,5 M 

Larutan NaOH 2 M, 3 M dan 3,5 M masing-masing dibuat dengan 

menimbang padatan NaOH berturut-turut sebanyak 8 gram, 12 gram dan 14 

gram, kemudian masing-masing dimasukkan ke dalam beaker glass. NaOH 

tersebut kemudian ditambahkan akuades. NaOH yang telah dilarutkan dalam 

akuades masing-masing dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL yang 

kemudian diencerkan hingga tanda batas labu ukur dikocok secara perlahan 

sampai larutan bersifat homogen. 

b.      Pembuatan Larutan HCI 0,1 M 

Larutan HCl 0,1 M dibuat dengan mengambil 0,41 mL dari  HCl 37%, 

dimasukkan ke dalam labu ukur 50 mL dan diencerkan hingga tanda batas. 

Labu ukur dikocok secara perlahan sampai larutan bersifat homogen. 

c.      Pembuatan Larutan HCI 1 M 

Larutan HCl 1 M dibuat dengan mengambil 41,5 mL dari  HCl 37%, 

dimasukkan ke dalam labu ukur 500 mL dan diencerkan hingga tanda batas. 

Labu ukur dikocok secara perlahan sampai larutan bersifat homogen. 

d.      Pembuatan Larutan Induk metilen biru 

Larutan induk zat warna metilen biru 1000 mg/L dibuat dengan cara 

menimbang metilen biru sebanyak 1,000 g, kemudian dimasukkan kedalam 

gelas kimia dan dilarutkan dengan sedikit akuades sampai terlarut sempurna. 

Larutan metilen biru kemudian dimasukkan kedalam labu ukur 1000 mL dan 

ditambahkan akuades sampai tanda batas. Labu ukur dikocok secara perlahan 

agar larutan homogen. 
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e.      Pembuatan Larutan sampel metilen biru 50 mg/L 

Larutan sampel metilen biru 50 mg/L dibuat dengan cara mengambil 

larutan induk sebanyak 12,5 mL, kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 

250 mL dan diencerkan dengan akuades sampai tanda batas. Labu ukur 

dikocok secara perlahan agar larutan homogen. 
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BAB 5. PENUTUP 

5.1 Kesimpulan 

1. Semakin besar konsentrasi NaOH, suhu dan waktu yang digunakan dalam 

metode hidrotermal, semakin tinggi hasil ekstraksi SiO2 

2. Semakin besar konsentrasi NaOH, suhu dan waktu yang digunakan dalam 

metode hidrotermal, semakin besar daya adsorpsi karbon aktif yang 

diperoleh 

3. Metode hidrotermal lebih efektif dalam mengekstrak SiO2 daripada metode 

refluks 

4. Karbon aktif yang dihasilkan melalui metode hidrotermal memiliki daya 

adsorpsi terhadap metilen biru lebih besar daripada karbon aktif yang 

dihasilkan dari metode refluks 

5. Silika yang dihasilkan dari metode hidrotermal dan metode refluks 

memiliki struktur amorf, tetapi metode hidrotermal memiliki ukuran 

partikel yang lebih kecil dibanding metode refluks. 

 

5.2 Saran 

  Saran untuk penelitian ini lebih lanjut dalam ekstraksi silika dan 

pembentukan karbon aktif dengan metode hidrotermal bisa dilakukan 

menggunakan konsentrasi NaOH lebih tinggi. Suhu dan waktu reaksi 

digunakan range yang lebih besar. Hal ini memungkinkan mendapatkan hasil 

rendemen silika yang lebih banyak dan daya adsorpsi karbon aktif yang lebih 

besar. 
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LAMPIRAN 

Lampiran 3. Perhitungan  

3.1 Pembuatan Larutan 

a. Pembuatan Larutan NaOH 2 M, 3 M dan 3,5 M 

 1. M  =   

M  =  

2 M =  
 

massa = 2 mol/L x 0,100 L x 40 g/mol 

massa = 8,000 g 

 

2. M =   

M =  

3 M =  

massa = 3 mol/L x 0,100 L x 40 g/mol 

massa = 12,000 g 

 

3. M =   

M =  

3,5 M =  

massa = 3,5 mol/L x 0,100 L x 40 g/mol 

massa = 14,000 g 
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b. Pembuatan larutan HCl  

1. Konsentrasi 0,1 M 

M =  

M =  x  

M =  x  

M =  x  

M =  x  

M =   

M = 12,06 mol/L 

M1 x V1 = M2 x V2  

12,06 M . V1 = 0,1 M . 50 mL 

V1 =  

V1 = 0,41 mL 

2. Konsentrasi 1 M 

M1 x V1 = M2 x V2  

12,06  M . V1 = 1 M . 500 mL 

V1 =  
 

V1 = 41,5 mL 

 

c. Pembuatan larutan Induk Metilen Biru 1000 mg/L 

1000 mg/L  =  

=  
 

d. Pembuatan Larutan Sampel Metilen Biru 50 mg/L 

M1 x V1 = M2 x V2  

1000 mg/L . V1 = 50 mg/L . 250 mL 

V1 =  
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V1 = 12,50 mL 

e. Pembuatan Larutan Standar Metilen Biru untuk Kurva Kalibrasi 

1. Konsentrasi 0,5 mg/L   2. Konsentrasi 1 mg/L 

M1 x V1 = M2 x V2    M1 x V1 = M2 x V2  

50 mg/L.V1 = 0,5 mg/L.25 mL  50 mg/L.V1 = 1 mg/L.25 mL 

V1 = 0,25 mL    V1 = 0,50 mL 

3. Konsentrasi 1,5 mg/L   4. Konsentrasi 2 mg/L 

M1 x V1 = M2 x V2    M1 x V1 = M2 x V2  

50 mg/L.V1 = 1,5 mg/L.25 mL  50 mg/L.V1 = 2 mg/L.25 mL 

V1 = 0,75 mL    V1 = 1,0 mL 

5. Konsentrasi 2,5 mg/L   6. Konsentrasi 3 mg/L 

M1 x V1 = M2 x V2    M1 x V1 = M2 x V2  

50 mg/L.V1 = 2,5 mg/L.25 mL  50 mg/L.V1 = 3 mg/L.25 mL 

V1 = 1,25 mL    V1 = 1,5 mL 

7. Konsentrasi 3,5 mg/L   8. Konsentrasi 4 mg/L 

M1 x V1 = M2 x V2    M1 x V1 = M2 x V2  

50 mg/L.V1 = 3,5 mg/L.25 mL  50 mg/L.V1 = 4 mg/L.25 mL 

V1 = 1,75 mL    V1 = 2,0 mL 

 

3.2  Penentuan Kadar Silika pada Arang Sekam Padi 

Perlakuan 

Arang 

sekam 

(gram) 

Cawan 

(gram) 

Cawan + 

Silika 

(gram) 

% Kadar 

Silika 
Rata-rata  

U1 

U2 

U3 

1,200 

1,200 

1,200 

20,317 

12,926 

15,453 

20,656 

13,261 

15,789 

28,25 

27,91 

28,00 

28,05 
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Lampiran 4. Data Rendemen Silika dan Daya Adsorpsi Karbon Aktif Hasil Hidrotermal dan Refluks 

4.1 Data Rendemen Silika Hasil Hidrotermal dan Refluks 
 

NaOH 

(M) 

U1 (gram) U2 (gram) U3 (gram) Rata-

rata 

silika 

Rendem

en (%) 

Efektifita

s (%) Cawan Cawan+silika silika cawan Cawan+silika Silica Cawan Cawan+silika cawan 
 

2 20.317 21.697 1.380 20.543 21.945 1.402 20.318 21.712 1.394 1,392 13,92 49,62 

3 20.540 21.996 1.456 20.320 21.767 1.447 20.783 22.263 1.480 1,461 14,61 52,08  
3,5 20.320 21.912 1.592 20.781 22.367 1.586 20.540 21.830 1.590 1,589 15,89 56,66  

              

Suhu 

(
o
C) 

U1 (gram) U2 (gram) U3 (gram) Rata-

rata 

silika 

Rendem

en (%) 

Efektifita

s (%) Cawan Cawan+silika silika cawan Cawan+silika Silica Cawan Cawan+silika cawan 
 

180 20.653 22.125 1.472 20.764 22.230 1.466 20.654 22.124 1.470 1,469 14,69 52,38 

200 28.584 30.081 1.498 28.637 30.197 1.560 28.453 30.000 1.547 1,535 15,35 54,72  
220 28.543 30.241 1.698 28.657 30.389 1.732 28.798 30.512 1.714 1,714 17,14 61,13  

              

Waktu 

(menit) 

U1 (gram) U2 (gram) U3 (gram) Rata-

rata 

silika 

Rendem

en (%) 

Efektifita

s (%) 

 

Cawan Cawan+silika Silica cawan Cawan+silika Silica Cawan Cawan+silika cawan 
 

120 28.364 29.906 1.542 28.543 30.041 1.498 28.428 29.961 1.533 1,524 15,24 54,34  
160 28.613 30.155 1.542 28.532 30.110 1.578 28.692 30.266 1.574 1,564 15,64 55,78  
180 28.479 30.221 1.742 28.366 30.086 1.720 28.771 30.475 1.704 1,722 17,22 61,39  

              

refluks 

U1 (gram) U2 (gram) U3 (gram) Rata-

rata 

silika 

Rendem

en (%) 

Efektivita

s (%) 

 

Cawan Cawan+silika Silica Cawan Cawan+silika Silica Cawan Cawan+silika cawan 
 

28.382 29.971 1.589 28.425 30.028 1.603 28.556 30.133 1.577 1,589 15,89 56,67  
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Contoh perhitungan efektifitas ekstraksi pada pengaruh konsentrasi 2 M 

1.  Perhitungan % silika yang terekstrak : 

massa cawan kosong = 20,317 

massa cawan + silika = 21, 697 

massa silika = (massa cawan + silika) – massa cawan kosong 

massa silika  = 21,697 – 20,317 

  = 1,380 gram 

Massa arang sekam padi = 10,000 gram 

Rumus % silika yang terekstrak yaitu : 

% silika terekstrak =        x 100 % 

 

% silika terekstrak =                     x 100 % 
 

       =  0,1392 x 100 % 

       = 13,92 % 

 

2.  Perhitungan kadar silika pada arang sekam padi (U1)  

Massa cawan kosong = 20,317 

Massa cawan + silika = 20,656 

Massa silika = (massa cawan + silika) – massa cawan kosong 

Massa silika  = 20,656 – 20,317 

  = 0,339 gram 

Massa arang sekam padi = 1,200 gram 

Rumus kadar silika pada arang sekam padi yaitu : 

Kadar silika (%) =      x 100 % 

 

     =        x 100 % 

     = 0,2825 x 100 % 

     = 28,25 % 

3.  Perhitungan efektifitas ekstraksi 

Efektifitas ekstraksi (%) =          x 100 % 
 
       =       x 100 %  
 
       = 0,4962 x 100 % 

       = 49,62 
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4.2 Kurva Kalibrasi Larutan Standar Metilen Biru 

4.2.1 Scanning Panjang Gelombang 

Panjang 

gelombang (nm) 

Absorbansi 
Rata-rata 

Standar 

deviasi U1 U2 U3 

550 0,073 0,074 0,066 0,071 0,0044 

560 0,097 0,098 0,090 0,095 0,0044 

570 0,128 0,129 0,121 0,126 0,0044 

580 0,169 0,170 0,162 0,167 0,0044 

590 0,232 0,233 0,225 0,230 0,0044 

600 0,321 0,322 0,314 0,319 0,0044 

610 0,386 0,387 0,379 0,384 0,0044 

620 0,406 0,407 0,399 0,404 0,0044 

630 0,435 0,436 0,428 0,433 0,0044 

640 0,519 0,520 0,512 0,517 0,0044 

650 0,652 0,653 0,645 0,650 0,0044 

652 0,669 0,670 0,662 0,667 0,0044 

654 0,690 0,691 0,683 0,688 0,0044 

656 0,706 0,707 0,699 0,704 0,0044 

658 0,721 0,722 0,714 0,719 0,0044 

660 0,759 0,758 0,73 0,749 0,0165 

662 0,767 0,780 0,762 0,770 0,0093 

664 0,774 0,794 0,769 0,779 0,0132 

666 0,739 0,772 0,732 0,748 0,0214 

668 0,721 0,722 0,714 0,719 0,0044 

670 0,688 0,689 0,681 0,686 0,0044 

680 0,379 0,380 0,372 0,377 0,0044 

690 0,166 0,167 0,159 0,164 0,0044 

700 0,063 0,064 0,056 0,061 0,0044 
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4.2.2 Kurva Standar Metilen Biru 

Konsentrasi 

(ppm) 

Absorbansi 
Rata-rata 

Standar 

Deviasi U1 U2 U3 

0,0 0,000 0,000 0,000 0,0000 0,0000 

0,5 0,121 0,125 0,127 0,1242 0,0030 

1 0,168 0,170 0,163 0,1670 0,0036 

1,5 0,280 0,276 0,284 0,2800 0,0040 

2 0,387 0,392 0,382 0,3869 0,0050 

2,5 0,482 0,472 0,493 0,4823 0,0105 

3 0,560 0,553 0,568 0,5602 0,0075 

3,5 0,654 0,666 0,645 0,6550 0,0105 

4 0,774 0,794 0,769 0,7790 0,0132 
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4.3 Data Daya Adsorpsi Karbon Aktif Hasil Hidrotermal dan Refluks 
 

Variasi 
Pengul

angan 

Absorbansi 

metien biru 

sesudah adsorpsi 

Konsentrasi 

metilen biru 

sesudah adsorpsi 

Absorbansi 

metien biru 

sebelum 

adsorpsi 

Konsentrasi 

metilen biru 

sebelum 

adsorpsi 

% 

Penyisih

an 

Rata-

rata 

Standar 

deviasi 

2 M, 180 

menit, 200
o
C 

1 0,035 0,17658 0,753 3,9575 95,54 
95,42 0,168 2 0,036 0,17834 0,753 3,9575 95,49 

3 0,038 0,18887 0,753 3,9575 95,23 

3 M, 180 

menit, 200
o
C 

1 0,033 0,16605 0,753 3,9575 95,80 
95,74 0,228 2 0,036 0,17834 0,753 3,9575 95,49 

3 0,032 0,16079 0,753 3,9575 95,94 

3,5 M, 180 

menit, 200
o
C 

1 0,029 0,14499 0,753 3,9575 96,34 
96,50 0,179 2 0,028 0,13972 0,753 3,9575 96,47 

3 0,027 0,13095 0,753 3,9575 96,69 

3,5 M, 180 

menit, 180
o
C 

1 0,030 0,14674 0,753 3,9575 96,29 
96,28 0,156 2 0,031 0,15377 0,753 3,9575 96,11 

3 0,029 0,14148 0,753 3,9575 96,43 

3,5 M, 180 

menit, 200
o
C 

1 0,028 0,13621 0,750 3,9382 96,54 
96,59 0,077 2 0,027 0,13095 0,750 3,9382 96,67 

3 0,028 0,13621 0,750 3,9382 96,54 

3,5 M, 180 

menit, 220
o
C 

1 0,023 0,10988 0,750 3,9382 97,21 
97,15 0,103 2 0,024 0,11690 0,750 3,9382 97,03 

3 0,023 0,10988 0,750 3,9382 97,21 

3,5 M, 120 

menit, 220
o
C 

1 0,029 0,14499 0,750 3,9382 96,32 
96,45 0,118 2 0,028 0,13797 0,750 3,9382 96,50 

3 0,028 0,13621 0,750 3,9382 96,54 

3,5 M, 160 

menit, 220
o
C 

1 0,026 0,12568 0,750 3,9382 96,81  
96,72 

 
0,154 2 0,028 0,13621 0,750 3,9382 96,54 

 Digital Repository Universitas JemberDigital Repository Universitas Jember

http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/


 
 

1 
 

1 

 

3 0,026 0,12568 0,750 3,9382 96,81 

3,5 M, 180 

menit, 220
o
C 

1 0,021 0,10286 0,749 3,9365 97,39 
97,39 0,045 2 0,021 0,10111 0,749 3,9365 97,43 

3 0,022 0,10462 0,749 3,9365 97,34 

3,5 M, 180 

menit, 90
o
C 

(Refluks) 

1 0,141 0,73477 0,749 3,9365 81,33 
80,16 1,085 2 0,152 0,78919 0,749 3,9365 79,95 

3 0,157 0,81903 0,749 3,9365 79,19 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 Digital Repository Universitas JemberDigital Repository Universitas Jember

http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/


 

 

0 
 

0 
 

Contoh Perhitungan % Efisiensi Penyisihan 

1. Perhitungan konsentrasi metilen biru sebelum adsorpsi (Co) 

Perhitungan ini menggunakan persamaan y = 0,189x + 0,002, dimana y = 

absorbansi sebelum adsorpsi, x = konsentrasi karbon aktif sebelum adsorpsi 

- Variasi Konsentrasi 2 M 

y = 0,1899x + 0,0018 

0,753 = 0,1899x + 0,0018 

0,753 – 0,0018 = 0,1899x 

0,7512 = 0,1899x 

           = x 

3,9557 = x  

 

2. Perhitungan konsentrasi metilen biru sesudah adsorpsi (Ce) 

Perhitungan ini menggunakan persamaan y = 0,189x + 0,002, dimana y = 

absorbansi sesudah adsorpsi, x = konsentrasi karbon aktif sesudah adsorpsi 

- Variasi Konsentrasi 2 M 

y = 0,1899x + 0,0018 

0,035 = 0,1899x + 0,0018 

0,035 – 0,0018 = 0,1899x 

0,0332 = 0,1899x 

           = x 

0,1748 = x  

3. Perhitungan % penyisihan  

- Variasi Konsentrasi 2 M 

% penyisihan  =  x 100 %  

  =                      x 100 % 

  =           x 100 % 

  = 0,9558 x 100 % 

  = 95,58 %  
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4.4 Hasil Analisis XRD Silika hasil Hidrotermal dan Refluks 

4.4.1. Silika Refluks 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [Å] Rel. Int. [%] 

22.5359 75.70 0.0900 3.90107 100.00 

4.4.2. Silika Hidrotermal 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [Å] Rel. Int. [%] 

22.7767 77.21 0.0900 3.94222 100.00 
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4.5. Hasil Analisis SEM Silika Hasil Hidrotermal dan Refluks 

4.5.1. Ukuran partikel silika hasil refluks 

 

4.5.2. Ukuran partikel silika hasil hidrotermal 

 

No Ukuran (µm) 

1 

2 

3.17 

4.23 

Rata – rata ukuran partikel silika : 3,70 µm 
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