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Abstrak

Sekam padi merupakan limbah pertanian yang melimpah dan mempunyai komposisi yang unik sehingga
mempunyai daya tarik tersendiri bagi peneliti bidang komposit. Selulosa dan silika adalah komponen
utama sekam padi yang menjadi daya tarik peneliti untuk digunakan sebagai bahan dasar suatu komposit.
Selulosa dapat dimodifikasi melalui reaksi esterifikasi menghasilkan selulosa asetat. Selulosa asetat dapat
dibuat menjadi membran yang sifat fisiknya dapat diperkuat melalui proses komposit dengan silika.
Penelitian ini bertujuan untuk mendapatkan komposit selulosa-silika dari sekam padi melalui tahapan
proses perlakuan alkali, delignifikasi, dan refluks dengan larutan kalium karbonat. Proses perlakuan alkali
diulang 3 kali dan refluks dengan kalium karbonat diulang 2 kali untuk memperoleh komposit selulosa-
silika dengan rasio tertentu. Kadar hemiselulosa dan lignin terendah adalah hasil tahap perlakuan alkali
ketiga (3,55% dan 2,83%), sedangkan kadar silika terendah adalah hasil tahap refluks dengan kalium
karbonat kedua (20,50%). Tahap delignifikasi merupakan tahap paling efektif untuk menurunkan
kandungan hemiselulosa dan lignin, sedangkan refluks dengan larutan kalaium karbonat untuk
menurunkan kadar abu (silika). Hasil analisis FTIR dari komposit selulosa asetat-silika refluks kalium
karbonat kedua menunjukkan spektogram yang relatif sama dengan selulosa asetat standar.

Kata Kunci: komposit, selulosa asetat, silika, sekam padi.

1. Pendahuluan
Penelitian pemanfaatan limbah dari sektor

Selulosa dapat dimodifikasi melalui reaksi
esterifikasi menghasilkan selulosa asetat. Selulosa

pertanian sampai saat ini masih intensif dilakukan
untuk mengembangkan teknologi pengelolahan
limbah  pertanian dan  diarahkan  untuk
mendapatkan material yang bermanfaat. Salah satu
potensi limbah pertanian yang tersedia dalam
jumlah besar pada penggilingan padi berupa sekam
padi. Sekam padi mengandung selulosa 35%,
hemiselulosa 25%, lignin 20%, dan silika 17%
(Shukla et al, 2013). Komponen-kompnen tersebut
dapat dimanfaatkan sebagai bahan dasar untuk
membuat berbagai material termasuk material
komposit.

Keberadaan selulosa dan silika di dalam sekam
padi, dapat dimanfaatkan untuk membuat berbagai
bahan dengan untuk keperluan tertentu. Selulosa
dari sekam padi telah dimanfaatkan diantaranya
untuk membuat serat nano selulosa dengan
fluoresensi tinggi (Kalitaa et al, 2015), kristal nano
selulosa sebagai reinfos pada hidrogel gelatin
untuk penghantaran obat (Ooia, et al, 2016),
selulosa asetat (Das et al, 2014) dan penggunaan
selulosa sekam padi untuk biomedis (Shukla et al,
2013). Keberadaan selulosa dan silika dalam
sekam yang cukup besar mendapat perhatian
tersendiri  karena memungkan untuk dibuat
komposit selulosa-silka. Interaksi silika dengan
selulosa pada komposit silika ini telah telah
banyak diteliti, termasuk sifat termal dan
mekaniknya (Wong et al, 2015, Raabe et al, 2014).
Komposit selulosa silika ini dapat juga digunakan
sebagai bahan pendukung katalis (Gamelas et al,
2016) atau digunakan sebagai bahan keperluan
teknologi lainnya.

asetat telah dipakai secara luas antara lain sebagai
material membran, filter rokok, tekstil, plastik, dan
industri makanan serta farmasi. Hingga saat ini,
selulosa asetat diketahui mempunyai sifat yang
sangat baik sebagai polimer alam yang didasarkan
dua alasan, yaitu mempunyai derajat polimerisasi
yang tinggi dan kemampuannya membentuk ikatan
hidrogen intra- dan intermolekuler yang stabil
untuk membentuk mikrofibril (Shibata, 2010).
Komposit selulosa asetat dengan silika dilakukan
untuk meningkatkan sifat fisiknya. Komposit
selulosa asetat silika dapat digunakan sebagai
bahan pada pembuatan membran untuk pemisahan
etilena/etana dan propilena/propana (Naghsh et al,
2012), membran osmosa terbalik untuk pemurnian
yang mempunyai sanitas tinggi (Ahmad et al,
2015). Penambahan silika pada pembuatan
membran dari selulosa asetat dapat meningkatkan
diameter pori, porositas permukaan, dan kerapatan
pori (Chen et al, 2010; Arthanareeswaran et al,
2008).

Berdasarkan uraian tersebut, dapat disimpulkan
bahwa selulosa dan silika dari sekam padi dapat
dimanfaatkan sebagai bahan baku suatu komposit.
Dalam penelitian ini dilakukan pembuatan
komposit selulosa-silika dari sekam padi dengan
metode perlakuan alkali, delignifikasi, tiga kali
pengulangan perlakuan alkali, dan dua Kkali
ekstraksi silika dengan larutan kalium karbonat.
Komposit selulosa-silika ini digunakan sebagai
bahan untuk membuat membran komposit selulosa
asetat-silika.
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2. Metode
2.1 Bahan dan Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini
adalah alat-alat gelas, corong Buchner, desikator,
kui, oven, pengaduk magnetik, tanur, termometer,
dan FTIR Agilent Technologies tipe Cary 600.

Bahan yang digunakan pada penelitian ini
adalah sekam padi yang diperoleh dari Desa
Gegerkalong, Bandung. Bahan-bahan kimia yang
digunakan adalah akuades, asam asetat glasial p.a.,
asam asetat anhidrida p.a., asam nitrat p.a., asam
sulfat p.a., etanol p.a., hidrogen peroksida p.a., n-
heksana p.a., dan natrium hidroksida p.a. Pemua
bahan kimia diperoleh dari Merck.

2.2 Prosedur Kerja Penelitian
Preparasi sekam padi awal 50 mesh

Sekam padi terlebih dahulu dicuci dengan
akuades lalu dikeringkan di dalam oven pada suhu
110°C selama 24 jam. Kemudian sekam padi yang
telah kering dihaluskan sampai lolos pada ayakan
50 mesh.

Dewaxing

Sekam padi -50 mesh sebanyak 82 g direfluks
selama 6 jam menggunakan pelarut n-
heksana:etanol (2:1) dengan rasio sekam pelarut
1:10. Sekam padi hasil refluks disaring dan dibilas
dengan akuades, lalu dikeringkan pada suhu 90°C
selama 14 jam.

Perlakuan alkali

Residu hasil dewaxing dilarutkan dalam larutan
hidrogen peroksida 1,5% dengan rasio 1:10 dan
ditambah larutan natrium hidroksida 5 M hingga
pH 10. Campuran didiamkan selama 14 jam pada
suhu 45°C sambil diaduk dengan pengaduk
magnet. Larutan disaring dan dibilas dengan etanol
dan akuades, lalu dikeringkan pada suhu 55°C
selama 16 jam.

Delignifikasi

Endapan hasil perlakuan alkali pertama
direfluks selama 15 menit dengan asam asetat
80%:asam nitrat 70% (10:1) dengan rasio 1:27,5.
Larutan disaring dan dicuci dengan etanol dan
akuades, kemudian dikeringkan pada suhu 60°C
selama 16 jam. Endapan hasil delignifikasi
dilakukan pengulangan perlakuan alkali berulang
sebanyak 3 kali.

Refluks dengan larutan kalium karbonat
Endapan hasil perlakuan alkali ketiga direfluks
dengan larutan  kalium  karbonat dengan
perbandingan mol silika:kalium  karbonat:air
1:2:150 selama 3 jam. Perbandingan ini dihitung
terlebih dahulu dari hasil data presentasi uji kadar
abu residu dari perlakuan alkali ketiga dengan
asumsi abu vyang dihasilkan adalah silika

seluruhnya. Kemudian disaring dalam keadaan
panas dengan corong Buchner. Residu yang
didapatkan, dibilas dengan etanol. Pada tahap
akhir, residu hasil refluks dengan larutan kalium
karbonat direfluks kembali menggunakan larutan
kalium karbonat dengan perbandingan mol yang
berbeda, yaitu 1:1:150.

3. Hasil dan Pembahasan
3.1 Preparasi Sekam Padi

Sekam padi dicuci dengan air untuk
memisahkan kotoran (debu dan pasir) dalam
sekam padi. Strukur sekam padi yang liat dan kaku
akan mempersulit proses isolasi selulosa-silika
sehingga sekam padi dihaluskan lebih dahulu,
dalam penelitian ini sampai lolos saringan 50
mesh.

Hasil analisis sekam padi diperoleh kadar
hemiselulosa, selulosa, dan lignin masing-masing
31,43%, 22,44%, dan 20,12%. Kadar hemiselulosa
dan lignin yang tinggi sangat berpengaruh pada
kualitas selulosa, sehingga perlu dilakukan
pengurangan kadar hemiselulosa dan lignin
tersebut. Menurut Sjostrom (1995), hemiselulosa
dan lignin harus dihilangkan karena strukturnya
bersifat kaku (rigid) yang dapat menyebabkan
penurunan kualitas selulosa.

3.2 Pembentukan Selulosa-Silika Sekam Padi

Fotograf residu dari setiap proses seperti
tercantum padaa Gambar 1. Pada gambar tersebut
terlihat jelas terjadi perubahan warna residu dari
coklat menjadi putih. Hal ini menjelaskan bahwa
terjadi penurunan kadar lignin, mulai dari sekam
padi awal hingga perlakuan alkali Kketiga.
Perubahan warna endapan yang signifikan terdapat
pada endapan hasil delignifikasi. Namun, endapan
hasil perlakuan alkali ketiga menghasilkan warna
endapan yang lebih putih dibandingkan dengan
endapan lainnya. Menurut Mudyantini (2008),
lignin  memiliki gugus kromofor, sehingga
terekstraknya lignin pada suatu suatu senyawa
ditandai dengan perubahan warna pada residu yang
dihasilkan.

Gambar 1.Warna sekam padi per tahap isolasi selulosa silika
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Hasil analisis residu pada setiap proses
tercantum pada Tabel 1. Pada tabel tersebut dapat
dilihat bahwa kadar hemiselulosa dan lignin
semakin menurun dari tahap awal hingga tahap
akhir isolasi selulosa-silika sekam padi. Hal ini
membuktikan bahwa tiap tahap isolasi selulosa
silika telah berhasil mengekstrak lignin dan
hemiselulosa dari sekam padi. Sedangkan pada
tahap refluks dengan larutan kalium karbonat
pertama dan kedua, kadar abu mengalami
penurunan yang signifikan. Hal ini membuktikan
bahwa refluks dengan larutan kalium karbonat
telah berhasil mengekstrak silika.

Tabel 1. Kadar hemiselulosa, selulosa, lignin, dan abu pada
residu dari tiap hasil proses

Proses Kadar/ %
Hemiselulosa Selulosa Lignin  Abu
Sekam padi 31,43 22,44 20,12 19,55
Dewaxing 16,40 30,62 29,96 20,89
Alkali pertama 14,32 41,15 23,79 22,17
Delignifikasi 5,73 50,64 518 36,59
Alkali kedua 4,71 51,47 406 3741
Alkali ketiga 3,55 5351 2,83 4181
Refluks pertam 3,72 64,87 2,9 29,53
Refluks kedua 3,81 72,12 317 205
Tahap pertama pada isolasi selulosa-silika

yaitu proses dewaxing untuk menghilangkan lemak
dan lilin yang dapat mengganggu kontak dengan
pelarut  pada tahap  selanjutnya  (untuk
meningkatkan pembasahan). Proses dewaxing
dilakukan dengan proses refluks menggunakan
campuran pelarut etanol dan n-heksana. Pada
filtrat mengandung pengotor yang bersifat
nonpolar seperti senyawa lemak maupun lilin.
Meyer (1982) menyatakan bahwa di dalam sekam
padi terdapat lemak dalam bentuk campuran,
namun lemak tersebut sebenarnya tidak hanya
berisi  lemak, tetapi lilin/lemak kompleks
(fosfolipid) yang bersifat nonpolar.

Hasil proses dewaxing diperoleh residu
berwarna cokelat (Gambar 1) dengan rendemen
sebesar 97,44%. Hasil analisis residu dari proses
dewaxing menunjukkan kadar hemiselulosa
16,40%, selulosa 30,62%, lignin 29,96%, dan
silika 20,89%.

Proses selanjutnya, terhadap residu dari proses
dewaxing, dilakukan proses perlakuan alkali
dengan menggunakan hidrogen peroksida 1,5%
pada pH 10. Menurut Hedriks (2009) perlakuan
alkali menyebabkan serat pada sekam padi menjadi
lebih terbuka sehingga hemiselulosa dan lignin
mudah terurai. Selain itu bahan yang digunakan
dalam metode ini ramah lingkungan dan baik
digunakan pada material yang mengandung lignin
berkadar tinggi seperti sekam padi ini. Proses
perlakuan alkali pada pH 10 dengan hidrogen
peroksida 15% dapat memutuskan ikatan selulosa-
lignin sehingga lignin dapat dipisahkan (Sun et al,

2005). Namun penambahan natrium hidroksida
juga mengakibatkan jumlah silika berkurang
karena membentuk larutan natrium silikat. Dari
proses perlakuan alkali diperoleh residu berwarna
kuning kecokelatan (Gambar 1) dengan rendemen
sebesar 91,00%. Pada penentuan kadar, residu
hasil perlakuan alkali menghasilkan kadar
hemiselulosa 14,32%, selulosa 41,15%, lignin
23,79%, dan silika 22,17%.

Proses delignifikasi pada residu hasil
perlakuan alkali menggunakan asam asetat 80%
dan asam nitrat 70%. Pada proses delignifikasi ini,
terjadi penguraian lignin oleh asam asetat dengan
pemutusan ikatan ester, sedangkan asam nitrat
berfungsi sebagai katalis yang meminimalisir
degradasi selulosa. Untuk mempercepat proses
reaksi dilakukan pemanasan. Suhu delignifikasi
sangat berpengaruh terhadap penurunan
kandungan lignin, apabila suhu di atas 180°C,
lignin sangat berkurang namun selulosa akan ikut
terdegradasi (Ghazy 2016). Proses delignifikasi ini
dilakukan dalam suasana asam sehingga logam-
logam yang terkandung dalam sekam padi akan
larut. Dari proses delignifikasi diperoleh residu
sekam padi berwarna putih keabuan (Gambar 1)
dengan rendemen sebesar 49,43%. Pada penentuan
kadar, residu hasil delignifikasi menghasilkan
kadar hemiselulosa 5,73%, selulosa 50,64%, lignin
5,18%, dan silika 36,59%.

Berdasarkan hasil anlisis pada residu dari
delignifikasi masih mengandung lignin dan
hemiselulosa masing masing 5,73% dan 5,18%.
Untuk mengurangi kadar hemiselulosa dan lignin
maka dilakukan proses perlakuan alkali kedua dan
ketiga. Dari proses perlakuan alkali kedua
diperoleh endapan sekam padi berwarna putih
keabuan (Gambar 1) dengan rendemen sebesar
91,18% dengan kadar hemiselulosa 4,71%, dan
lignin 4,06%.Pada proses perlakuan alkali ketiga
diperoleh endapan sekam padi berwarna putih
(Gambar 1) dengan rendemen sebesar 96,67%,
serta hemiselulosa 3,55% dan lignin 2,83%.

Kadar silika dari sekam padi 50 mesh hingga
pada tahap perlakuan alkali ketiga terus mengalami
kenaikan. Hal tersebut menunjukkan bahwa silika
larut secara signifikan pada proses-proses tersebut.
Besarnya kadar silika mengganggu kualitas
komposit yang dihasilkan, sehingga perlu
dilakukan pengurangan kadar silika. Penurunan
kadar silika pada residu hasil perlakuan alkali
ketiga  dilakukan dengan  proses  refluks
menggunakan larutan larutan kalium karbonat
selama 2 jam. Penyaringan dilakukan saat larutan
masih dalam keadaan panas, karena silika berubah
cepat menjadi gel ketika kondisi larutan dingin.
Proses refluks dengan larutan kalium karbonat
diperoleh endapan sekam padi berwarna putih
dengan rendemen sebesar 79,49%,dengan kadar
abu 29,53%. Untuk mendapatkan kadar abu yang
lebih rendah lagi residu direfluks kembali dengan
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larutan larutan kalium karbonat. . Pada proses
refluks kedua diperoleh residu berwarna putih
dengan rendemen sebesar 86,57% dan kadar abu
20,50%.

Hasil analisis residu dari refluks dengan larutan
kalium karbonat menghasilkan kadar hemiselulosa
3,72%, selulosa 64,87%, dan lignin 2,90%. Proses
refluks dengan larutan kalium karbonat dilakukan
dua kali, namun dengan perbandingan mol
silika:kalium: karbonat:air yang berbeda. Pada
proses kalium karbonat kedua diperoleh endapan
sekam padi berwarna putih dengan rendemen
sebesar 86,57%, sedangkan kadar hemiselulosa
3,81%, selulosa 72,12%, dan lignin 3,17%.
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Gambar 2. Diagram kadar hemiselulosa, selulosa, lignin, dan
silika hasil ekstraksi sekam padi.

Proses refluks pada metode ekstraksi alkalis
didasarkan pada kelarutan silika yang besar dalam
larutan basa. Efektivitas dari setiap proses pada
pembentukan selulosa-silika dapat dilihat pada
Gambar 2. Pada gambar tersebut dapat dilihat
proses delignifikasi merupakan tahap yang paling
efektif dalam menurunkan kadar lignin dan
hemiselulosa. Sedangkan perlakuan alkali setelah
proses delignifikasi cenderung tidak berpengaruh
terhadap penurunan kandungan hemiselulosa dan
lignin. Proses yang paling efektif dalam
menurunkan kadar abu ada pada tahap refluks
dengan larutan kalium karbonat dan tampaknya
kandungan silika dalam selulosa sekam padi dapat
diatur dengan mengatur konsentrasi larutan kalium
karbonat.

Hasil analisis FTIR pada sekam padi 50 mesh
serta residu dari perlakuan alkali ketiga, refluks
dengan larutan kalium karbonat pertama, dan
kedua ditunjukkan pada Gambar 3 dan Tabel 2.
Pada tabel ini ditunjukkan bahwa selulosa-silika
sekam padi -50 mesh dan perlakuan alkali ketiga
memiliki spektrum vyang relatif identik serta
memiliki serapan yang berasal dari selulosa
maupun silika. Namun bila diperhatikan lebih
cermat lagi, pada spektrum sekam padi -50 mesh
terdapat serapan tajam dengan intensitas lemah
pada bilangan gelombang 1512 cm™ sedangkan
pada spektrum dari residu alkali ketiga sudah tidak
tampak lagi. Kline et al (2010), menyatakan bahwa
serapan pada bilangan gelombang 1512 cm™
berasal dari regang C=C cincin aromatik dari

lignin. Sememtara spektrum dari residu refluks
dengan larutan kalium karbonat pertama maupun
kedua memiliki bentuk spektrum vyang relatif
identik serta tidak memiliki puncak serapan dari
silika. Artinya, pada pada residu dari refluks
dengan larutan kalium karbonat terdapat selulosa
(sesuai dengan spektogram standar selulosa)
namun kadar silikanya berkurang sangat
signifikan, sesuai dengan hasil analisis yang
menunjukkan kadar abu (identik dengan silika)
sudah berkurang secara signifikan.
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Gambar 3. Perbandingan spektogram FTIR selulosa-silika
sekam padi antara pada tahap sekam padi awal 50 mesh,
perlakuan alkali ketiga, refluks pertama, dan refluks kedua.

Tabel 2. Hasil analisis spektrum FTIR selulosa-silika sekam
padi dengan selulosa dan silika standar.

Bilangan gelombang/ cm™

Gugus
fungsi  Selulosa Silika Sekam Alkali Refluks Refluks
* **  padi ketiga pertama kedua
Regang O-H 3348 - 3336 3295 3391 3361
Regang C-H 2900 - 2924 2901 2910 2906
Regang C-O 1642 - 1647 1642 1636 1633
Regang Si-O 7985 796 799 -

*Sun et al, 2005
**Putro & Prasetyo, 2007

Pembuatan Komposit Selulosa Asetat-Silika
Sekam Padi

Residu dari perlakuan alkali Kketiga, refluks
dengan larutan kalium kalium karbonat pertama,
dan kedua diubah menjadi komposit selulosa
asetat-silika melalui proses asetilasi. Pembuatan
selulosa asetat dari selulosa-silika sekam padi
melalui 3 proses yaitu aktivasi, asetilasi, dan
hidrolisis. Proses aktivasi selulosa-silika dengan
perendaman asam asetat glasial pada suhu 27°C.
Hal ini untuk menggembungkan serat-serat
selulosa dan menaikkan reaktivitas selulosa agar
berinteraksi dengan gugus asetil (Norbert & Segal,
1971).

Hasil analisis gugus fungsi pada komposit
selulosa asetat-silika sekam padi ditunjukkan pada
Gambar 4 dan Tabel 3. Pada Gambar 4 terlihat
adanya serapan pada bilangan gelombang 3537,
1766, dan 1096 cm™ yang masing-masing
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mengidentifikasikan adanya vibrasi ulur O-H,
C=0, dan C-O. Munculnya pergeseran bilangan
gelombang dari selulosa-silika sekam padi menjadi
komposit selulosa asetat-silika sekam padi,
menunjukkan gugus O-H dari selulosa telah
mengalami perubahan, dimana sebagian gugus O-
H telah disubtitusi oleh gugus asetil. Munculnya
serapan pada bilangan gelombang 1766, 1748,
1763, dan 1766 cm™ untuk masing-masing
selulosa asetat standar, komposit selulosa asetat-
silika perlakuan alkali ketiga, komposit selulosa
asetat-silika refluks pertama, dan komposit
selulosa asetat-silika refluks kedua menunjukkan
gugus C=0O dari gugus asetil. Berdasarkan
spektogram selulosa asetat standar, hanya
komposit selulosa asetat-silika esktraksi karbonat
kedua yang tidak memiliki perbedaan yang
signifikan. Sehingga hanya komposit selulosa
asetat-silika refluks kedua yang sudah sesuai
dengan selulosa asetat standar.
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Gambar 4. Spektogram FTIR SA standar, SA-Si sekam padi
perlakuan alkali ketiga, SA-Si sekam padi refluks pertama, dan
SA-Si sekam padi refluks kedua.

Tabel 3. Hasil analisis FTIR selulosa asetat-silika sekam padi

Bilangan gelombang/ cm™

Gugus fungsi —gA™ Alkali _ Refluks _ Refluks
standar  ketiga pertama kedua
Regang O-H 3536 3477 3589
Regang C=0 1766 1748 1763 1766
Regang C-O 1096 1154 1108
4. Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian ini diperoleh

kadar hemiselulosa dan lignin terendah adalah
hasil tahap perlakuan alkali ketiga (3,55% dan
2,83%), sedangkan kadar silika terendah adalah
hasil tahap refluks dengan larutan kalium karbonat
kedua (20,50%). Delignifikasi efektif menurunkan
kandungan hemiselulosa dan lignin sedangkan
refluks dengan larutan kalaium karbonat untuk
menurunkan kadar abu (silika). Analisis FTIR
menunjukkan komposit selulosa asetat-silika
sekam padi ektraksi kalium karbonat kedua

mempunyai serapan gugus fungsi yang relatif sama
dengan spektogram selulosa asetat standar.
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