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Abstrak

Sekam padi merupakan sumber daya alam yang dapat diperbaharui yang keberadaannya
sangat melimpah di Indonesia. Sedangkan abunya apabila dikalsinasi pada suhu 600-700°C
akan menghasilkan senyawa silikat yang merupakan senyawa penting dalam pembuatan zeolit
sintesis. Tujuan penelitian ini adalah mempelajari pengaruh suhu kristalisasi dan berat silikat
dalam pembuatan katalis zeolit sintesis Y dari abu sekam padi. Komposisi bahan yang
digunakan untuk membuat zeolit Y dari abu sekam padi yaitu 20 Na,O : Al,O3: 20 SiO, : 600
H,O. Dalam penelitian ini ditetapkan variabel yaitu suhu kristalisasi 54°C, 90°C, 125°C dan
variabel berat Silika 2,3gr, 20gr, 37,6gr dengan waktu kristalisasi 48 jam. Setelah itu produk
dianalisa dengan X-Ray Diffraction (XRD) dan analisa Surface Area. Dari analisa akan
didapatkan struktur, kemurnian dan ukuran pori kristal zeolit sintesis Y. Kondisi terbaik untuk
sintesa zeolit Y dari abu sekam padi adalah pada suhu kristalisasi 54°C selama 48 jam.

Kata kunci : zeolit Y; abu sekam padi; suhu; silika.

Abstract

Rice husk is a natural resource which can be innovated which is existence very abundance in
Indonesia. While it’s ash if burned at 600-700°C will produce silica which is an important
compound in making of zeolite. The purposes of this research are to study temperature
influence and silica weight in making of synthetic zeolite Y catalyst from rice husk ash. The
material composition to make zeolite Y is 20 Na,O : Al,O3 : 20 SiO, : 600 H,O. In this
research specified variable is crystallization temperature 54°C, 90°C, 125°C and variable
silica weight 2,3 gr, 20 gr, 37,6 gr with crystallization time 48 hour . The product is
characterized by using X-Ray Diffraction (XRD) and Surface Area Analysis. Structure, crystal
purity and pore area of zeolite Y synthetic will be obtained from analysis. Best condition for
the synthesis of zeolite Y from rice husk ash is at the temperature of crystallization 54°C for a
period of 48 hours.

Keyword : Rice husk ash; silica.

Pendahuluan

Di industri — industri kimia, katalis merupakan salah satu kebutuhan pokok dalam proses produksi.
Katalis yang berfungsi untuk mempercepat atau memperlambat terjadinya reaksi merupakan kunci penting
dalam selektifitas yaitu menghasilkan produk agar sesuai dengan spesifikasi yang diinginkan. Untuk
mencukupi kebutuhan katalis tersebut dibutuhkan impor katalis dari luar negeri, karena katalis yang tersedia
di dalam negeri tidak mencukupi kebutuhan industri kimia yang ada. Oleh karena ketergantungan katalis
impor yang cukup tinggi, maka perlu dilakukan penelitian untuk mencari sumber alternatif baru sebagai
bahan baku pembuatan katalis terutama dari sumber daya alam yang dapat diperbaharui.

Sekam padi merupakan sumber daya alam yang dapat diperbaharui di mana keberadaannya sangat
melimpah di Indonesia. Akan tetapi selama ini pemanfaatannya sangat terbatas dan bahkan hanya menjadi
limbah pertanian yang tidak diinginkan. Selama ini hanya ditimbun lalu dibakar di penggilingan. Abunya
digunakan sebagai abu gosok untuk keperluan rumah tangga. Selain itu pembakaran di lapangan terbuka akan
memberikan dampak negatif terhadap lingkungan yaitu pencemaran udara.

Padahal di dalam abu sekam padi hasil kalsinasi atau pemanasan pada suhu yang relatif tinggi
terkandung senyawa-senyawa yang dapat dimanfaatkan untuk berbagai proses kimia. Diantaranya adalah
silikat yang merupakan senyawa terbesar penyusun abu sekam padi. Kandungan silikat dalam abu sekam
padi sangat tinggi, yaitu = 96,6 %. Dan senyawa inilah yang berperan sebagai katalis tersebut (Houston,
1971).
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Zeolit merupakan mineral yang terdiri dari kristal aluminosilikat terhidrasi yang mengandung kation

alkali atau alkali tanah dalam kerangka tiga dimensi (Szostak R, 1989). Struktur zeolit terdiri dari unit-unit
tetrahedral AlO, dan SiO, yang saling berhubungan melalui atom O sehingga zeolit mempunyai rumus
M,,0.Al,03.xSi0,.yH,0. Zeolit dibedakan menjadi 2, yaitu zeolit alam dan zeolit sintesis. Dalam penelitian
ini menggunakan sekam padi sebagai bahan baku pembuatan zeolit sintesis.

Untuk mengurangi impor katalis tersebut maka pada penelitian ini akan mencoba mensintesis zeolit.

Dengan demikian ketergantungan katalis impor dapat dikurangi sehingga dapat meningkatkan devisa negara
karena penghematan biaya impor serta dapat memberikan nilai tambah yang lain yaitu meningkatkan
pendapatan petani pasca panen karena sekam padi dapat dijual dengan harga yang lebih tinggi.

Bahan dan Metode Penelitian

Bahan
1. Sekam padi
2. NaOH
3. Sodium Aluminat
4. Aquades
5. Zeolit Y komersial
A
1. Autoclave 5. Termometer
2. Beaker glass 6. Oven
3. pH meter 7. Saringan penghisap
4. Kertas saring 8. Cawan porselen
Variabel
a. Kandungan Silikat
Variabel tetap - suhu 90 °C.
Variabel berubah  : berat silikat 2,3 gram, 20 gram, 37,6 gram.
b.  Suhu kristalisasi

Variabel tetap . berat silikat 20 gram.
Variabel berubah  :suhu 54°C, 90 °C, 125 °C.

Prosedur Kkerja:

1.

Ekstraksi silika dari abu sekam padi
Untuk menghasilkan silika amorf yang akan digunakan untuk sintesis zeolit HY dilakukan

ekstraksi silika dari abu sekam padi (Halimaton, Hamdan,1996). Larutan Sodium silikat didapatkan

dengan cara mencampurkan abu sekam padi dengan NaOH dan aquades yang dipanaskan pada suhu
tertentu selama beberapa jam dengan pengadukan. Larutan Sodium silikat yang dihasilkan kemudian
disaring dan residunya dicuci beberapa kali. Filtratnya kemudian diambil.

Sintesis Zeolit HY
Metode pembuatan zeolit Y mengacu pada metode patent Breck, 1964 (U.S

3.130.007),sebagai berikut :

a. 7 gram Sodium aluminat yang mengandung 30 % berat Na,O, 46,6 % berat Al,O3 dan 23,4 %
berat H,O ditambah 21 gram NaOH kemudian dilarutkan dalam 280 ml aquades. Larutan ini
ditambahkan ke dalam 100 gram larutan silika sesuai variabel.

b.  Campuran kemudian diaduk dengan magnetic stirrer selama 48 jam pada suhu kamar (tahap
penuaan). Setelah itu larutan dikristalisasi sesuai dengan variabel.

c.  Hasil kristalisasi disaring dan dicuci dengan aquades sampai pH 10-10,5. Lalu dikeringkan
pada suhu 100°C. Produk dianalisa menggunakan X-Ray Diffraction (XRD)dan Surface Area
Analysis.

Karakterisasi Zeolit Y
Peralatan XRD di MIPA UGM menggunakan merk Shimadzu dengan CuKa radiation (A =

1.54060 A) pada 40 kV and 30 mA diamati dengan range 20 antara 2° to 60° kecepatan pengamatan

4° per menit. Kemurnian kristal (crystallinity) dapat ditentukan dengan membandingkan intensitas

atau luas dari beberapa puncak (peak) yang besar dari zeolit Y hasil sintesis dengan zeolit Y standart
atau komersial (Skeels, dkk, US Paten 5100644), seperti persamaan berikut:
Intensity of peak hkl of sample
X-ray Kristallinitas = x100% .oooiiiiin . 1)
Intensity of peak hkl of standard
Dengan difractogram XRD dapat juga dihitung panjang unit cell dari kristal zeolit, yaitu
menggunakan indikator Miller (hkl) yang merupakan fungsi 26 dimana © adalah sudut difraksi
(diffraction angle), seperti persamaan berikut:
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Unitcell=nA/2sin0 ..., 2

Dimana A adalah panjang gelombang CuKa: (A = 1.54060 A), dan n adalah bilangan bulat dari

(h k1), serta adalah besarnya 6 peak dari (hk1)=(n00),(0n0),(00n)dimanan=1,2, 3, 4,
dst (Glusker and Rueblood, 1972).

Hasil dan Pembahasan

1. Pengaruh suhu kristalisasi
Pengaruh suhu kristalisasi pada pembuatan zeolit Y ditentukan dengan menggunakan variabel suhu
kristalisasi, yaitu: 54°C, 90°C, 125°C pada waktu kristalisasi 48 jam. Hasil dari sintesa zeolit Y didapatkan
zeolit Y sebanyak 10-11 gram. Sedangkan hasil diffraktogram dari analisa X-Ray Diffraction disajikan
pada Gambar 1.
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Gambar 1. Diffraktogram dari zeolit Y komersial dan 3 sampel hasil sintesa

Dari diffraktogram analisa XRD pada Gambar 1 dapat dilihat bahwa hasil sintesa zeolit dari abu
sekam padi telah dapat menghasilkan zeolit HY, tetapi struktur kristal zeolit hasil sintesa pada suhu 90°C dan
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125°C berbeda sedikit dengan suhu 54°C. Hal ini ditunjukkan difraktogram pada suhu 90°C dan 125°C tidak
mempunyai puncak (peak) pada 20 = 5° — 6°. Adapun hasil perhitungan besarnya unit cell dan kristalinitas
dari zeolit Y komersial dan sampel zeolit hasil sintesa ditabulasikan pada Tabel 1.

Tabel 1. Unit cell dan kristalinitas dari sampel zeolit

Zeolit Unit Cells (A) Kristalinitas(%) | Surface Area (m?) | Ukuran Pori (10~ m?/gr)
Y komersial 24,6 100 7,238 4512
54 °C/20 gr 25,4 49 41,215 7508
90 °C/20 gr 24,4 14 2,259 2270
125°C/20 gr 24,4 13 2,557 3533
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Gambar 2. Grafik Hubungan Suhu terhadap % Kristalinitas

Tabel 1 menunjukkan bahwa besar unit cells dari semua sample zeolit hasil sintesa sama dengan
zeolit Y komersial (24 - 25 A). Dengan tidak berubahnya harga unit cells, dapat disimpulkan perubahan suhu
kristalisasi tidak berpengaruh pada besarnya unit cells dari semua zeolit hasil sintesa.

Pada Gambar 2 derajat kristalinitas dari sampel zeolit hasil sintesa pada suhu 54°C selama 48 jam
menunjukkan tertinggi (49%) dibandingkan sampel zeolit hasil sintesa lainnya. Hal ini menunjukan bahwa
suhu kristalisasi sangat mempengaruhi derajat kristalinitas dari sintesa zeolit (Scherzer, 1990). Sedangkan
dari hasil Analisa Surface Area, suhu 54°C merupakan suhu yang paling baik. Hal ini menunjukan bahwa
ukuran pori-pori dan kristalnya paling kecil dibandingkan dengan suhu yang lain termasuk zeolit Y
komersial, tetapi data ini tidak dapat menunjukan jenis kristal yang terkandung di dalamnya.

2. Pengaruh Kandungan Silikat

Pengaruh kandungan silika pada pembuatan zeolit Y ditentukan dengan menggunakan variabel berat
silika, yaitu: 2.3 gr, 20 gr dan 37.6 gr. Hasil dari sintesa zeolit Y didapatkan zeolit Y sebanyak 10 — 11 gr.
Sedangkan hasil diffraktogram dari analisa XRD disajikan pada Gambar 3.

Diffraktogram analisa XRD pada Gambar 3 memperlihatkan bahwa hasil sintesa zeolit dari abu
sekam padi telah dapat menghasilkan zeolit Y, tetapi struktur kristal zeolit hasil sintesa pada berat silika 2.3
gr berbeda sedikit dengan berat silika 20 gr dan 37.6 gr. Hal ini ditunjukan difraktogram pada berat silika 20
gr dan 37.6 gr tidak mempunyai puncak (peak) pada 26 = 5° — 6°. Adapun hasil perhitungan besarnya unit
cell dan kristalinitas dari zeolit Y komersial dan sampel zeolit sintesa ditabulasikan pada Tabel 2.

Tabel 2. Unit cell dan kristalinitas dari sampel zeolit

Zeolit Unit Cells (A) Kristalinitas (%) | Surface Area (m2) | Ukuran Pori (10-3 m2/gr)
Y komersial 24,6 100 7,238 4512
90 °C/2.3 gr 24,6 14 - -
90 °C/20 gr 24,4 14 2,259 2270
90°C/37.6 gr 25,3 17 1,434 1003

Tabel 2 menunjukkan bahwa besar unit cells dari semua sample zeolit hasil sintesa sama dengan
zeolit Y komersial (24 - 25 A). Dengan tidak berubahnya harga unit cells, dapat disimpulkan perubahan berat

silika tidak berpengaruh pada besarnya unit cells dari semua zeolit hasil sintesa.
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Gambar 3. Diffraktogram dari zeolit Y komersial dan 3 sampel analisa
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Gambar 4. Grafik Hubungan Kandungan Silika terhadap % Kristalinitas

Pada gambar 4 derajat kristalinitas dari sampel zeolit hasil sintesa pada berat silika 37.6 gr
menunjukkan lebih tinggi (17%) daripada sampel zeolit hasil sintesa dengan berat silika 2,3 gr (14%) dan
20 gr (14%) sehingga disimpulkan bahwa dengan bertambahnya berat silika maka derajat kristalinitasnya
semakin besar. Hal ini dikarenakan sebagian besar silikat masuk ke zeolit framework. Jadi, berat silika juga
sangat mempengaruhi derajat kristalinitas dari sintesa zeolit (Scherzer, 1990). Sedangkan dari hasil analisa
Surface Area menunjukan bahwa pada suhu 90°C dan berat silikat 20 gr merupakan yang paling baik.

Kesimpulan
Dari hasil percobaan sintesa zeolit Y dari abu sekam padi dan hasil analisa menggunakan X-Ray
Diffraction (XRD) dan Surface Area Analysis dapat ditarik beberapa kesimpulan, yaitu

a. Abu sekam padi dapat digunakan sebagai sumber silika untuk membuat zeolit Y.

b. Suhu kristalisasi dan berat silikat tidak berpengaruh pada ukuran unit cells zeolit Y hasil sintesa.
c. Suhu kristalisasi dan berat silikat berpengaruh pada derajat kristalinitas zeolit Y hasil sintesa.

d. Kondisi 54°C dan Si 20 gr menghasilkan zeolit Y dengan kemurnian dan sifat asam yang terbaik.
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