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Pengaruh perlakuan sonikasi dan refluks pada karakteristik silika dari abu sekam padi
sebagai bahan baku material pulpotomi gigi

Effect of sonication and reflux treatment on silica characteristics of rice husk ash as raw
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Abstrak. Penelitian ini bertujuan untuk mengekstraksi dan memunikan silika dari abu sekam padi (ASP) dan melihat karakteristik
silika yang dihasilkan apabila diberi perlakuan sonikasi dan refluks. Metode yang digunakan dalam penelitian ini adalah sol-gel
menggunakan pelarut NaOH dan HCI kemudian diberi perlakuan sonikasi dan refluks serta pencucian untuk meminimalisir
keberadaan natrium pada silika yang dihasilkan. Berdasarkan penelitian yang dilakukan, presentase silika dari metode sonikasi dan
refluks adalah 96,4% dan 93%. Silika yang dihasilkan dari kedua metode mempunyai fase amorf dengan puncak melebar pada (26)
22°. Spektra FTIR antara kedua metode tidak menunjukkan perbedaan dengan puncak pada pita serapan 470 cm, 802 cm™, dan
1103 cm yaitu vibrasi dari Si-O siloksan (=Si-O-Si=). Pita serapan 3448 cm™ adalah vibrasi ulur —OH dari silanol (=Si-OH). Citra
SEM menunjukkan bentuk yang berbeda pada silika yang dimurnikan dengan metode sonikasi dan refluks yaitu agregasi bulat
teratur dan tak beraturan. Ukuran partikel dari silika dari metode sonikasi adalah 0,4448 um. Berdasarkan hasil karakterisasi yang
dilakukan, dapat disimpulkan bahwa ekstraksi silika sebagai bahan baku pembuatan material pulpotomi dapat efektif dilakukan
menggunakan metode sol-gel dan dimurnikan menggunakan sonikasi.

Abstract. This study aims to extract and purify silica from rice husk ash (RHA) and see the characteristics of the silica produced
when treated with sonication and reflux. The method used in this study was sol-gel using NaOH and HCI solvents and then treated
with sonication and reflux and washing to minimize the presence of sodium in the silica. Based on the research, the percentage of
silica from the sonication and reflux method was 96.4% and 93%, respectively. Silica produced by both methods has an amorphous
phase with a broad peak at (20) 22°. The FTIR spectra between the two methods showed no difference with peaks in the absorption
bands of 470 cm, 802 cm™, and 1103 cm?, namely the vibration of Si-O siloxane (=Si-O-Si=). The absorption band of 3448 cm™
is the —~OH stretching vibration of silanol (=Si-OH). SEM images show different shapes of silica purified by sonication and reflux
methods, namely regular aggregation, and irregular form. The particle size of silica from the sonication method is 0.4448 pm.
Based on the results of the characterization carried out, it can be concluded that the extraction of silica as a raw material for the
of pulpotomy can be effectively carried out using the sol-gel method and purified using sonication.
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Pendahuluan

Silikon sebagai bahan dasar silika biasanya berasal dari
batuan kuarsa alami sebagai standar industri. Namun
pengolahan batuan kuarsa memerlukan energi yang tinggi
sehingga sumber pembuatan silika dapat dalihkan dari
bahan alam seperti sekam padi. Rentang kemurnian
silikon dari batuan kuarsa sama dengan silikon dari abu
sekam padi (Onojah et al., 2012). Hal ini didukung
dengan ketersediaan sekam padi yang melimpah di
Indonesia dapat digunakan untuk mengembangkan
material anorganik yang berasal dari silikon (siliconeous
rich tropical plants) yang mempunyai prospek daya saing
global yang tinggi (Karyasa, 2014).

Komponen silika terdapat dalam abu sekam padi
sebanyak 90,50% dan sisanya adalah logam oksida
(Todkar et al., 2016). Silika digunakan dalam material
pulpotomi dan sangat mempengaruhi kuat tekan, setting
time, pembentukan kalsium silikat hidrat, pelepasan ion
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kalsium pada material. Selain itu, keberadaan silika juga
akan menambah kekuatan, struktur mikro, daya tahan
hidrasi, mempercepat hidrasi saaat sementasi, dan dapat
membentuk filler yang mengubah mikrostruktur semen
(Reza, 2017; Saghiri, 2015; Akbari et al., 2013).
Keberadaan silika dengan ukuran kecil efektif
meningkatkan kuat tekan dengan mengikat rasio air yang
lebih tinggi dengan membentuk hidrat dan mempunyai
daya tahan yang baik setelah terbentuk semen karena akan
menyerap sedikit air (Behzadian dan Shahrajabian, 2019).
SiO, ukuran 15 nm dalam semen akan merekatkan dan
meningkatkan kekuatan ikatan antar muka pasta aggregat
sehingga mikrostuktur, kuat tekan dan permeabilitas
mortar semen (Haruheansapong et al., 2017). Penambahan
silika berhasil mengubah kuat tekan sebesar 29,889% pada
penambahan 6% silika dengan ukuran 50 nm, sedangkan
penambahan 8% silika dengan ukuran 50 nm mengubah
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kuat tekan sebesar 22,863% setelah sementasi selama 28
hari (Saleh et al., 2015).

Pembuatan silika pada suhu 600 °C akan
menghasilkan silika dengan ukuran 34,72 nm dan silika
dalam jumlah kecil +1-3% sudah dapat memodifikasi sifat
komposit semen (Bonardo dan Siburian, 2019). Suhu
kalsinasi 700'C dan 8007 akan menghasilkan silika
sebanyak 98,7% dan 98,9% (Fernandes et al., 2017). Suhu
dan lamanya proses pengabuan sekam padi mempengaruhi
kristalinitas silika yang dihasilkan. Selain itu, cara
pemurnian silika yang dihasilkan juga mempengaruhi
persentase dan ukuran partikel silika yang dihasilkan
seperti penggunaan sonikasi dan refluks. Pada penelitian
sebelumnya, ekstraksi silika hanya menggunakan metode
sol-gel tanpa penambahan sonikasi dan refluks. Padahal,
metode tersebut efektif untuk membuat ukuran partikel
seragam dan lebih kecil sehingga dapat digunakan sebagai
bahan baku material gigi. Silika menjadi salah satu
material terbaik yang ditambahkan dalam material gigi
(Rouhani et al., 2019).

Ekstraksi silika menggunakan basa kuat yang
menyisakan ion natrium sehingga harus dihilangkan
dengan pencucian. Selain itu ukuran partikel silika
diharapkan tidak terlalu besar sehingga dapat
meningkatkan karakteristik material yang dibuat.
Berdasarkan beberapa alasan tersebut, maka perlu dikaji
mengenai perbedaan perlakuan untuk memurnikan dan
membuat ukuran silika yang sesuai dengan MTA
menggunakan sonikasi dan refluks. Silika diekstraksi
bersumber dari abu sekam padi.

Metodologi

Sejumlah limbah kering sekam padi dibakar dan diperoleh
arang yang berwarna hitam kemudian dikalsinasi pada
700°C selama 4 jam sehingga didapatkan abu sekam padi
(ASP) putih (Yuliatun et al., 2019). ASP ditumbuk dan
diayak dengan ukuran 200 mesh dan dikarakterisasi
menggunakan XRF, XRD, dan FTIR.

Sepuluh gram ASP ditambahkan dengan larutan
NaOH 2M kemudian dipanaskan 85°C dan diaduk selama
1 jam, sehingga didapatkan larutan kecoklatan setelah
penyaringan. Setelah itu residu diekstraksi kembali
dengan NaOH 2M. Filtrat pertama dan kedua digabung
dan ditetesi dengan HCI sampai pH 7 dan didapatkan
endapan putih. Kemudian endapan diberi perlakuan
sonikasi dan refluks. Sonikasi dilakukan selama 30 menit
dan disaring kemudian endapan dicuci dengan akuades
sebanyak 500 mL sehingga silika yang dihasilkan bebas
Na. Sedangkan refluks dilakukan menggunakan larutan
H,SOs 4M kemudian disaring dan endapan dicuci
menggunakan 500 mL akuades.

Endapan yang diperoleh setelah dikeringkan dan
dikalsinasi pada suhu 400°C selama 4 jam, sehingga
dihasilkan silika (SiO;) putih kemudian digerus sampai
semua silika lolos pada ayakan ukuran 200 mesh. Serbuk
silika dari sonikasi dan reluks dikarakterisasi
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menggunakan spektrofotometer FTIR, XRF, SEM, dan
XRD. Uji PSA juga dilakukan pada metode sonikasi.

Hasil Penelitian
XRF

Gambar 1 Hasil ekstraksi 200 mesh dengan metode sonikasi

Berdasarkan Gambar 1. silika yang dihasilkan
dengan metode sonikasi berwarna putih dengan presentase
rendemen 65% dari ASP. Untuk mengetahui kandungan
senyawa oksida yang terdapat dalam ASP maupun silika
hasil ekstraksi menggunakan perlakuan sonikasi dan
refluks dilakukan dengan uji XRF. Hasil uji XRF (X-Ray
Floresence) dapat dilihat pada Tabel 1.

Tabel 1 Hasil uji XRF ASP dan silika hasil ekstraksi dari asp
dengan perbedaan perlakuan

SiO; SiO;
Ksoer:}[jgvr:;n '?:)/SO)P sonikasi refluks
(%) (%)
SiO; 90,10 96,40 93,00
P,Os 2,00 - -
K20 3,88 1,00 -
Ca0o 2,76 1,91 1,00
Tio2 0,07 - -
MnO 0,51 0,25 -
Fe,O3 0,46 0,2 0,80
CuO 0,06 0,07 0,70
Zn0O 0,03 0,02 0,70

Berdasarkan hasil uji XRF pada Tabel 1, silika hasil
ekstraksi dengan sonikasi dan pencucian dengan 500 mL
telah bebas natrium. SiO, bebas natrium dapat digunakan
sebagai bahan pembuatan material pulpotomi yang
dimungkinkan tidak menyebabkan adanya pori pada
material ~ ketika  diaplikasikan dan  mempunyai
biokompatibilitas yang baik karena bebas natrium.
Perlakuan sonikasi dianggap lebih menguntungkan
dengan persentase hasil ekstraksi silika lebih besar
dibandingkan dengan metode refluks.

Berdasarkan Tabel 1, kandungan silika dalam
ASP (90,10%) akan meningkat lebih tinggi (3,40%)
dengan metode sonikasi daripada reflux. Gel silika
mulai terbentuk pada pH 6 sampai 7 dan hasil silika
biasanya 90% serbuk dengan ukuran 75 mikrometer dan
berbentuk seperti batang (A’yuni et al., 2021). Unsur lain
yang terdapat dalam ASP adalah kalium, kalsium,
mangan, tembaga, seng, bismuth dan besi dimungkinkan
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dapat memperkuat fungsi material. Kadar Fe setelah
ekstraksi juga mengalami penurunan yang disebabkan
oleh larutnya logam Fe dalam HCI setelah terbentuk sluri
dari natrium silikat.

Pencucian pada silika hasil ekstraksi dapat
menghilangkan pengotor dan beberapa logam yang
kemudian larut dalam air sehingga kadar dari silika
menjadi meningkat. Hal ini juga sesuai dengan penelitian
(Shelke et al., 2010) yang menyatakan bahwa cara
memurnian silika dan menghilangkan ion natrium adalah
dengan pencucian menggunakan air demineralisasi
kemudian dikeringkan sehingga diperoleh kemurnian
silika mencapai 96,4%. Berdasarkan hal tersebut dapat
disimpulkan bahwa air akan memurnikan silika dari
natrium dengan cara pencucian.

XRD

Karakteristik kristalinitas silika menggunakan metode
sonikasi dan refluks dilakukan dengan menggunakan
instrument XRD. Hasil XRD (diffractogram dapat
dilihat pada Gambar 2.

I (a.u.)

f
Transmittance (a.u.)
Q‘

0 10 20 30 40 50 60
26()
Gambar 2 Diffraktogram (a) ASP (b) silika ASP sonikasi (c)
silika refluks

Berdasarkan grafik hasil uji pada Gambar 2. ASP
maupun silika hasil ekstraksi mempunyai struktur tidak
kristalin yaitu fase amorf (sistem kristal trigonal atau
heksagonal) yang ditandai dengan puncak landai
(melebar) pada (20) 22°. Trivana (2015) menjelaskan
bahwa kristalinitas silika dipengaruhi oleh suhu
pengabuan dan pada suhu 700°C merupakan suhu
peralihan dari fase amorf menuju kristalin pada sekam
padi ditandai dengan puncak curam pada XRD. Apabila
silika mempunyai fase kristalin, maka dapat mempunyai
bentuk kristobalit (sistem kristal monoklinik) dan tridimit
(sistem kristal monoklinik). selain itu, zat anorganik lain
dalam abu sekam padi dimungkinkan mengkatalisis
terjadinya perubahan silika dari amorf menjadi kristalin.
Pada (20) 22° merupakan modifikasi dari bentuk
kristobalit yang disebabkan karena suhu pemanasan 570-
870°C (Ginanjar et al. (2014).

Ismail et al. (2014) juga menjelaskan bahwa pada
suhu pengabuan 700C dan 800T dihasilkan silika
berbentuk amorf, sedangkan fasa kristalin dimulai dari
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suhu 900°C dan diperoleh pada suhu 1100°C. Pada suhu
pengabuan <570°C berbentuk kuarsa rendah atau kristalin,
570-870°C berbentuk kuarsa tipe kristal kristobalit dan
trimidit, 870-1470°C berbentuk kristobalit, sedangkan
1723°C berbentuk silika cair (Smallman dan Bishop,
2000). Ekstraksi silika dari sekam padi sebagai sumber
alami silika dapat dilakukan mulai suhu 400-700°C dan
pada saat 400°C terjadi oksidasi karbon (Ananthi et al.,
2016).

Keberadaan ion natrium dalam silika hasil ekstraksi
dapat dilihat pada (26) 30°. Hasil pengujian menunjukkan
bahwa silika hasil ekstraksi menggunakan sonikasi
mempunyai puncak lebih kecil daripada reluks yang
disebabkan keberadaan natrium banyak yang hilang
karena proses pencucian dengan 500 mL air. Berdasarkan
pengujian, dapat disimpulkan bahwa silika dapat
diekstraksi dari abu sekam padi tanpa atau terdapat
sedikit natrium dan fasa amorf menggunakan metode
sonikasi.

FTIR

Untuk mengetahui gugus fungsi ASP dan silika hasil
ekstraksi dari ASP digunakan FTIR. Hasil uji FTIR dapat
dilihat pada Gambar 3.

T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumber (cm™)

Gambar 3 Spektra FTIR (a) ASP, (b) silika ASP sonikasi, (c)
silika refluks

Berdasarkan hasil uji FTIR pada Gambar 3. dapat
diketahui ASP, Silika sonikasi, dan silika reluks
mempunyai bilangan gelombang 470 cm yaitu vibrasi
tekuk =Si-O-Si=, 802 cm™ vibrasi ulur simetri Si-O dari
=Si-0-Si=, 1103 cm vibrasi ulur asimetri Si-O dari =Si-
O-Si=, 1635 cm™ vibrasi tekuk —OH dari H.0, 3448 cm™
vibrasi ulur —OH dari =Si-OH, dan 3873 cm™ adalah
vibrasi ulur -OH dari H,O. Hal ini sesuai dengan
penelitian dari Syukri et al. (2017).

Selain itu, menurut Trivana et al. (2015) dan Rosalia
et al. (2016) menyebutkan bahwa pada bilangan
gelombang 439 cm™ merupakan vibrasi tekuk dari =Si-O-
Si= (siloksan). Berdasarkan Gambar 3, bilangan
gelombang 1103 cm™ pada silika sonikasi mempunyai
intensitas dan ketajaman yang lebih tinggi daripada
refluks. Hal ini menunjukkan bahwa silika sonikasi
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mempunyai kandungan silika lebih besar dengan
kemurnian yang lebih tinggi. Hasil spectra FTIR sudah
sesuai dengan hasil XRF, sehingga metode sonikasi
dianggap lebih efektif dalam memurnikan silika hasil
ekstraksi ASP.

SEM

Uji SEM digunakan untuk mengetahui bentuk
partikel dan morfologi permaukaan dari silika. Hasil
uji SEM dapat dilihat pada Gambar 4.

Gambar 4. SEM silika perbesaran 1000x perlakuan (a) sonikasi
(b) refluks

Berdasarkan Gambar 4, dapat dilihat karakteristik
silika dengan sonikasi menghasilkan silika dengan
aglomerasi dari 13-17 um. Bentuk partikel dari silika hasil
sonikasi lebih seragam dan teratur jika dibanding dengan
silika menggunakan metode refluks. Pada metode refluks,
ukuran dan bentuk partikel tidak seragam dan tidak teratur.
Ukuran dan keteraturan bentuk akan mempengaruhi sifat
material mekanik material apabila digunakan sebagai
bahan material pulpotomi terutama kuat tekan. Partikel
yang kecil dapat mengisi celah dalam material sehingga
dapat meningkatkan kuat tekan dan kekerasan material.

Berdasarkan hasil pengujian menggunakan particle
size analyzer (PSA), silika hasil ekstraksi dengan metode
sonikasi mempunyai rata-rata ukuran 0,4448 pm atau
4448 nm. Silika dapat terbentuk pada suhu 700 °C
dengan ukuran partikel 75 pm dan berbentuk seperti
batang (A’yuni et al., 2021). Sonikasi digunakan untuk
memperkecil ukuran partikel dan membuat ukuran
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partikel menjadi homogen atau lebih seragam. Partikel
silika dari abu sekam padi biasanya mengalami aglomerasi
kurang dari 10 um (Fernandes et al., 2017). Berdasarkan
hasil pengujian SEM dapat disimpulkan bahwa metode
sonikasi lebih efektif daripada metode refluks dalam hal
keteraturan dan homogenitas partikel.

Kesimpulan

Silika dari abu sekam padi lebih efektif dimurnikan
dengan metode sonikasi karena mempunyai kadar yang
lebih tinggi 3,4% daripada metode refluks. Silika yang
dihasilkan dari kedua perlakuan mempunyai fase amorf.
Silika yang diberi perlakuan sonikasi mempunyai ukuran
partikel lebih seragam dan tertata dari pada menggunakan
perlakuan refluks dengan ukuran partikel 0,4448 pm.
Pemurnian silika menggunakan metode sonikasi lebih
sesuai digunakan untuk memperoleh silika sebagai bahan
baku material pulpotomi.
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