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ABSTRAK: Pemanfaatan limbah sekam padi (Oryza sativa) yang kurang maksimal di Dusun
Glendang, Desa Watuagung, membuat peneliti berupaya untuk memanfaatkan limbah ini sebagai
karbon aktif karena komponen senyawa penyusun dan kenaikan harga ekonomisnya. Tujuan dalam
penelitian ini adalah menentukan karakteristik karbon aktif sekam padi yang dipengaruhi oleh suhu
aktivasi dan tahap pemrosesan awal menggunakan NaOH. Penelitian dilakukan dengan tahap refluks
NaOH pada serbuk sekam padi, aktivasi dengan rasio impregnasi karbon:H;PO, 30% (1:4, b/b),
pemanasan pada variasi suhu 400°C hingga 800°C, serta karakterisasi menggunakan instrumen FT-IR,
XRD, dan SEM-EDX. Suhu optimum pada penelitian ini didapatkan pada karbon aktif sekam padi
600°C (KASP 600) dan karbon aktif sekam padi basa 700°C (KASPB 700) dimana keduanya
mengandung gugus fungsional -O-H, -C-H, -C=C, -C=C, -C=0, -Si-O, dan -C-O. Sifat kristalinitas
kedua karbon aktif ini terdiri atas fase campuran amorf dan kristalin silika pada kisaran 26= 22° dan
24° dengan latar belakang luas. Berdasarkan hasil analisis SEM-EDX, tahap pemrosesan awal
menggunakan NaOH berdampak menurunkan sebesar 1,21% kandungan silika anorganik pada karbon
aktif sekam padi yang membuat strukturnya terlihat lebih banyak lubang atau retakan. Dominasi unsur
penyusun karbon aktif sekam padi dalam penelitian ini secara berurutan adalah O, C, P, Si, dan Na.

Kata kunci: impregnasi HsPO,, karbon aktif, pemrosesan awal NaOH, sekam padi, suhu aktivasi

] PENDAHULUAN

Indonesia merupakan negara agraris yang memiliki produksi beras cukup tinggi pada
tahun 2019 yang mencapai 31,31 juta ton atau 54,60 juta ton GKG (Gabah Kering Giling)
[1], produksi ini berdampak pada tingginya limbah sekam padi yang dihasilkan dari proses
penggilingan padi. Produksi sekam padi dapat diperkirakan sebanyak 20% dari hasil
produksi GKG, sehingga dapat diperkirakan terdapat 10,92 juta ton limbah sekam padi
pada tahun 2019 [1], [2]. Akan tetapi, hingga saat ini pengolahan limbah sekam padi belum
terlalu optimum, sebagai contoh di Dusun Glendang, Desa Watuagung, Kecamatan Tuntang,
Kabupaten Semarang, sekam padi hanya dimanfaatkan sebagai alas ternak ayam agar
mempermudah pembersihan kotoran ayam pada kandang. Pada sisi lain, limbah sekam
padi berpotensi dimanfaatkan sebagai karbon aktif.
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Pemilihan karbon aktif untuk mengatasi limbah sekam padi didasarkan pada kenaikan
harga ekonomisnya yang cukup tinggi dan kandungan senyawa kimia didalamnya seperti
selulosa (38 %), lignin (22 %), hemiselulosa (18 %), dan silika anorganik (17-20 %) [3].
Kandungan silika anorganik akan menutupi pori-pori karbon aktif, dimana pori-pori
tersebut akan berperan dalam proses penjerapan. Menurut [4] pembuatan karbon aktif
sekam padi disarankan menggunakan tahap pemrosesan awal menggunakan hidroksida
alkali seperti NaOH karena akan membentuk senyawa Na;SiO3z yang mudah larut dalam air.
Salah satu cara untuk memperbesar luas area penjerapan dan volume pori dalam karbon
aktif adalah melalui proses aktivasi kimia menggunakan beberapa bahan kimia seperti
NaOH, KOH, ZnCl;, dan H3PO4 [5]. Memasuki era green chemistry dampak terhadap
lingkungan menjadi faktor penting yang perlu dipertimbangkan dalam sintesis material.
Menurut [6], H3POs4 memiliki beberapa keunggulan dibandingkan aktivator lainnya, yaitu
lebih ramah terhadap lingkungan, memerlukan energi rendah dalam proses aktivasi, dan
lebih ekonomis. Keunggulan lain menggunakan H3P04 adalah dapat menghasilkan material
karbon aktif yang memiliki pori-pori dengan ukuran yang lebih besar dibandingkan
beberapa aktivator kimia lainnya [7]. Selain aktivator kimia, salah satu parameter yang
dapat mempengaruhi karakteristik permukaan karbon aktif adalah suhu dalam melakukan
proses aktivasi [6].

Banyak peneliti sebelumnya yang telah mensintesis karbon aktif dari bahan alam
dengan berbagai perlakuan. Penelitian [8] melakukan aktivasi karbon aktif sekam padi
menggunakan aktivator kimia NaOH dan HCI untuk melihat efektivitas pelarutan silika.
Penelitian [9] melakukan karakterisasi karbon aktif dari kulit kesumba (Bixa orellana L)
yang ditinjau dari suhu aktivasi dan rasio impregnasi dari H3PO4 50%. Penelitian [10]
melakukan karakterisasi karbon aktif daun eceng gondok (Eichhornia crassipes)
berdasarkan variasi suhu aktivasi (400-800°C) dan waktu aktivasi (30-150 menit)
menggunakan H3PO.s (30%) pada rasio impregnasi 1:4 (b/b). Berdasarkan penelitian-
penelitian yang sudah dilakukan, belum ada penelitian yang melihat pengaruh preparasi
awal NaOH terhadap karakteristik karbon aktif sekam padi (Oriza sativa) pada variasi suhu
400-800°C menggunakan H3P04 (30%) pada rasio impregnasi 1:4 (b/b).

Penelitian ini [10], [11] dengan modifikasi:

.I’O4"' -Podl.
Reaksi penghilangan silika
SIOZ iz} + ENﬂ-OHIS} —* NﬂzSIUB i) + HEU“}
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I HASIL DAN PEMBAHASAN

Hasil Analisis Gugus Fungsional (FT-IR)

Hasil spektra FT-IR karbon aktif sekam padi (KASP) dan karbon aktif sekam padi basa
(KASPB) dapat dilihat pada Gambar 1. KASP dan KASPB pada Gambar 1c-g; 1j-n memiliki
puncak vibrasi yang terdeteksi pada 3400-3500 cm! dan 1500-1700 cm! yang secara
berturut-turut terdeteksi sebagai vibrasi stretching dari -OH (gugus hidroksil) [12] dan
vibrasi stretching -C=0 (gugus karbonil) atau -C=C (alkena) [13]. Terjadinya penurunan
dan pergeseran puncak menunjukkan akibat dari adanya aktivasi H3PO4 dan suhu aktivasi,
yang mana dapat berarti bahwa suhu aktivasi akan mempengaruhi interaksi antara H3PO4
terhadap gugus fungsional -OH, -C=0, dan/atau -C=C [11]. Puncak vibrasi pada kisaran
panjang bilangan gelombang 1126 cm-! menandakan vibrasi stretching dari P=0, C-O-P, dan
ikatan P=0OOH [14]. Pada SSA dan SSAB puncak ini terdeteksi pada 1080,14 cm-! dan
1034,58 cm-l, setelah menjadi karbon aktif puncak tersebut akan mengalami pergeseran
yang berada pada kisaran 1100 cm-l. Hal ini disebabkan karena telah terbentuknya
senyawa baru karbon-fosfat akibat dari adanya proses aktivasi menggunakan asam fosfat
[11]. Munculnya puncak 750-800 cm-! pada KASP dan KASPB menunjukkan adanya vibrasi
gugus Si-0 [13], munculnya silika dalam penelitian ini disebabkan karena sebesar 17-20%
senyawa penyusun sekam padi merupakan silika anorganik, dimana persentase ini akan
menjadi 80-95% pada abu sekam padi [15].
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Gambar 1. Spektra FT-IR: a) karbon aktif standard; b) serbuk sekam padi (SSA); karbon aktif
sekam padi (KASP) pada suhu aktivasi: c) 400°C; d) 500°C; e) 600°C; f) 700°C; g) 800°C; hg
karbon aktif standard; i) serbuk sekam padi basa (SSAB); karbon aktif sekam padi basa (KASPB
pada suhu aktivasi: j) 400°C; k) 500°; 1) 600°C; m) 700°C; n) 800°C.

Peningkatan suhu aktivasi akan berpengaruh terhadap munculnya 2 puncak baru
pada kisaran bilangan gelombang 1125 cm-! seperti terlihat pada Gambar l1le-g dan
Gambar 1k-n, kemunculan 2 puncak yang teramati menunjukkan adanya vibrasi antara
molekul -C-O dengan gugus Si-O (1103,28 & 1036,45 cm-1) dan fosfat (1180,64 & 1183,31
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cm1) [11]. Pergeseran ini menandakan adanya pergeseran dominasi vibrasi C-O menjadi
vibrasi Si-O karena terbentuknya ikatan Si-O [16], [17]. Hal ini sekaligus membuktikan
bahwa silika anorganik akan terbentuk apabila sekam padi dipanaskan pada suhu tinggi
[18], dimana dalam penelitian ini pembentukan senyawa silika tersebut mulai terjadi pada
suhu 600°C (KASP) dan 500°C (KASPB). Hasil lebih lengkap analisis gugus fungsional FT-IR
dapat dilihat pada Tabel 1.

Tabel 1. Gugus fungsional karbon aktif sekam padi (KASP) dan karbon aktif sekam padi basa
(KASPB) berdasarkan analisis FT-IR

Bilangan Gelombang Gugus Fungsional (cm1)

Sampel o C-H s C=C  CHSr  OH  Si0
izﬂlbdoaﬁglg)f 112643 138875 163564 229143 2931,80 351045 -
SSA (b) 1080,14  1373,32 163564 2276,00 2924,09 344872 -
KASP 400 (c) 109557  1388,75 1627,92 2276,00 2931,80 344872 794,67
KASP 500 (d) 1095,57  1388,75 162021 2337,72 2931,80 342558 794,67
KASP 600 (e) 1103,28  1388,75 162021 2283,72 2931,80 343329 794,67
KASP 700 (f) 1103,28 138875 1627,92 2276,00 2931,80 343329 794,67
KASP 800 (g) 1103,28  1388,75 1627,92 2337,72 2931,80 342558 794,67
i(t";rnbd"a‘;?% 112542 138856 156536 236595 2931,41 3507,68 -
SSAB (i) 1034,58  1388,56 164503 2364,14 293141 3428,66 -
KASPB 400 (j) 1096,59 138856 1607,22 2356,70 2931,41 343333 750,21
KASPB 500 (k) 117092  1388,56 1624,18 234320 2931,41 344530 751,53
KASPB 600 (1) 1173,50 138856 162562 2372,18 293141 343893 751,74
KASPB 700 (m) 1183,81 138856 1579,50 2367,55 2931,41 3423,15 753,56
KASPB 800 (n) 1187,99 138856 1670,14 2352,84 293141 3419,00 756,00

Berdasarkan Tabel 1 dipilih karbon aktif sekam padi dengan suhu aktivasi 600°C
(KASP 600) dan karbon aktif sekam padi basa dengan suhu aktivasi 700°C (KASPB 700)
sebagai perlakuan paling optimum karena memiliki puncak vibrasi yang lebih menyerupai
spektra karbon aktif standar dibandingkan suhu aktivasi lainnya. Selain itu, intensitas
puncak pada bilangan gelombang 1103,28 dan 1183,81 cm! yang menunjukkan interaksi
pembentukan ikatan C-O-P [11] lebih tinggi dibandingkan perlakuan suhu aktivasi lainnya.

Hasil Analisis Kristalinitas (XRD)

Gambar 2a menunjukkan bahwa difaktrogram karbon aktif standard komersial
menunjukkan latar belakang yang luas dan tidak memiliki puncak yang runcing atau tajam
pada 26= 25-26° dan 42-44° hal ini dapat diartikan bahwa karbon aktif standard
didominasi oleh struktur amorf [19]. Berbeda dengan karbon aktif standard komersial,
KASP 600 dan KASPB 700 (Gambar 2b-c) memiliki latar belakang yang cukup luas dan
beberapa puncak yang runcing dan tajam. Puncak runcing KASP 600 muncul pada 26=
22,282° dan 24,059°, sedangkan puncak runcing KASPB 700 muncul pada 26= 22,390° dan
24,138°. Menurut [20] munculnya puncak runcing dan tajam pada kisaran 20= 22° - 24°
pada karbon aktif sekam padi sebagai fase kristalin silika yang teridentifikasi berturut-
turut sebagai kristobalit dan tridimit. Adanya sifat kristalin dalam karbon aktif sekam padi
mengindikasikan bahwa telah terbentuk karbon aktif sekam padi yang memiliki fase
campuran amorf dan kristalin silika [20].
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Intensitas (counts)

20

Gambar 2. Difraktogram XRD: a) karbon aktif standard; b) karbon aktif sekam padi suhu 600 °C
(KASP 600); c) karbon aktif sekam padi basa suhu 700 °C (KASPB 700).

Hasil Analisis Citra Permukaan dan Komposisi Unsur (SEM-EDX)

Citra permukaan karbon aktif sekam padi (KASP 600) dan karbon aktif sekam padi
basa (KASPB 700) dapat dilihat pada Gambar 3. Struktur KASPB 700 memiliki lapisan
silika yang sudah berkurang dibandingkan KASP 600, serta pada KASPB 700 juga memiliki
lebih banyak retakan dan beberapa lubang, adanya lapisan silika pada bagian amorfkarbon
membuat karbon terlihat memiliki komposisi penyusun yang tidak seragam atau heterogen
[20]. Struktur karbon aktif sekam padi tersebut dipengaruhi oleh beberapa faktor seperti
adanya proses aktivasi kimia menggunakan H3PO4 dan proses pemanasan pada suhu tinggi
dimana memiliki dampak langsung terhadap suatu materi khususnya karbon aktif [5].

Gambar 3. Citra permukaan: a) KASP 600 perbesaran 1500x; b) KASP 600 perbesaran 10000x; c)
KASPB 700 perbesaran 1500x; d) KASPB 700 perbesaran 10000x.

Tabel 2 menunjukkan analisa kandungan komposisi unsur yang terdapat pada KASP
600 dan KASPB 700 dimana keduanya memiliki 2 komponen unsur penyusun dengan
persentase cukup tinggi yaitu unsur C dan 0. Kandungan unsur P pada KASP 600 (17,48%)
lebih besar 4,92% dari kandungan unsur P pada KASPB 700 (12,56%). Hal ini berarti
aktivasi kimia menggunakan H3PO4 sekam padi lebih optimal pada tahap tanpa perlakuan
basa. Munculnya unsur Na dalam analisa ini menunjukkan adanya senyawa oksida (Naz0)
yang terbentuk dari proses pemanasan menggunakan suhu tinggi pada karbon aktif sekam
padi [21]. Dominasi unsur penyusun karbon aktif sekam padi dalam penelitian ini secara
berurutan adalah O, C, P, Si, dan Na.
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Tabel 2. Komposisi unsur yang terdapat pada karbon aktif sekam padi berdasarkan analisis

SEM-EDX.
Sampel Konsentrasi Unsur
C (%) 0(%) P(%) Na(%) Si(%)
Karbon aktif sekam padi (KASP 600) 28,17 46,44 17,48 1,10 6,81

Karbon aktif sekam padi basa (KASPB 700) 27,01 53,46 12,56 1,37 5,60

Pengaruh tahap pemrosesan awal menggunakan NaOH pada karbon aktif basa adalah
terjadinya penurunan kadar silika anorganik sebesar 1,21% dari kadar silika awal 6,81%
(KASP 600) menjadi 5,60% (KASPB 700). Penurunan kadar silika ini disebabkan oleh
terbentuknya senyawa natrium silikat (Na»SiO3) sesuai dengan Persamaan 1 [5], dimana
senyawa NaSiO3z sangat mudah larut dalam air sehingga proses penghilangan silika akan
menjadi lebih mudah yaitu hanya dengan melalui proses pencucian saja [22]. Hilangnya
silika anorganik menyebabkan karakteristik permukaan karbon aktif sekam padi dengan
tahap pemrosesan awal menggunakan NaOH lebih terlihat banyak retakan dan lubang
seperti terlihat pada Gambar 3c-d, peningkatan porositas ini dipengaruhi oleh hilangnya
silika yang menutupi pori-pori karbon aktif sekam padi yang sudah ada [11], [22].

§i0;,,+ 2NaOH ;= Na,§i0; ,, + H, 0, (Persamaan 1)

Prediksi Interaksi Gugus Karbon Aktif Sekam Padi

Gambar 4 memperlihatkan bahwa aktivasi kimia menggunakan H3zPO4 dengan rasio
impregnasi 1:4 (b/b), akan berdampak pada struktur senyawa kimia karbon aktif sekam
padi. Proses ini terjadi ketika H3POs4 masuk diantara rantai karbonil pada karbon sekam
padi, mengganggu ikatan hidrogen yang ada, menggantikannya dengan ikatan karbon-
fosfat, dan secara terus-menerus memecah-mecah rantai hingga ke seluruh bagian struktur
molekul. Hal ini mengakibatkan peningkatan luas permukaan karbon aktif untuk
melakukan proses adsorpsi/penjerapan [23], [24].

Sekam Padi

l

Aktivasi

N
PO, i

Karbon Sekam Padi " [BROS
Karbon Aktif Sekam Padi

Senyawa Karbon-Fosfat

Gambar 4. Pembentukan senyawa baru karbon-fosfat pada karbon aktif sekam padi [11].
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B KESIMPULAN

Karbon aktif sekam padi (KASP) maupun karbon aktif sekam padi basa (KASPB),
keduanya mengandung gugus fungsional -O-H, -C-H, -C=C, -C=C, -C=0, -Si-0O, dan -C-O,
berdasarkan hasil analisis FTIR. Suhu aktivasi optimum pembuatan karbon aktif sekam
padi adalah 600°C (KASP 600) dan karbon aktif sekam padi basa adalah 700°C (KASPB
700) dengan rasio impregnasi karbon:H3P04 30% (1:4, b/b) dan waktu pemanasan selama
1 jam. Hasil analisa XRD menunjukkan keduanya (KASP 600 dan KASPB 700) memiliki fase
campuran amorf dan kristalin silika yang ditandai dengan latar belakang luas dan
munculnya 2 puncak tajam pada kisaran 26= 22° dan 24°. Pengaruh tahap pemrosesan
awal menggunakan NaOH adalah menurunnya kandungan silika dari KASP 600 menjadi
pada KASPB 700 sebesar 1,21%, sehingga terlihat lebih banyak retakan dan lubang pada
KASPB 700. Berdasarkan hasil analisa SEM-EDX, karbon aktif sekam padi (KASP 600)
tersusun atas unsur O (46,44 %), C (28,17 %), P (17,48 %), Si (6,81 %), dan Na (1,10 %).
Pada karbon aktif sekam padi basa (KASPB 700) tersusun atas unsur O (53,46 %), C (27,01
%), P (12,56 %), Si (5,60 %), dan Na (1,37 %).

I PROSEDUR PENELITIAN

Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium Kimia, Fakultas Sains dan
Matematika, Universitas Kristen Satya Wacana. Sampel sekam padi diperoleh dari
penggilingan beras daerah Watuagung Kab. Semarang dan sekitarnya. Alat yang
digunakan dalam penelitian ini meliputi pH meter (Hanna HI 9812), ayakan 30 &
60 mesh (ABM), tungku pembakaran/furnace (Vulcan A-550), alat refluks (Pyrex),
kertas saring (Whatman no 91) dan bahan kimia NaOH, HCIl, H3PO4, yang masing
masing berderajat PA (Pro-Analysis, E-Merck Germany), serta akuades dan karbon
aktif standard yang didapatkan di Laboratorium Kimia Universitas Kristen Satya
Wacana. Karakterisasi hasil karbon aktif sekam padi dianalisa menggunakan
Spektrofotometer Inframerah (FT-IR, Shimadzu Prestige 21 dan Nicolet Avatar 360
IR), Difraktometer Sinar-X (XRD, Bruker D2 Phaser), dan Mikroskop Pemindai
Elektron (SEM-EDX, Phenom Desktop ProXL) yang dilakukan di Universitas Gadjah
Mada dan Universitas Islam Indonesia.

Pemrosesan Awal Menggunakan NaOH 2N [11] yang dimodifikasi

Seberat 50 gram sekam padi berukuran 30 mesh atau SSP (Serbuk Sekam Padi)
ditambahkan ke dalam kolf yang berisi 200 mL NaOH 2N dan direfluks pada suhu
100°C selama 2 jam, dinetralkan menggunakan HCl 1N dan akuades hingga pH 7.
Setelah netral, dimasukkan ke dalam oven pada suhu 110°C selama 24 jam. Hasil
yang diperoleh dari tahap ini disebut SSPB (Serbuk Sekam Padi Basa).
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Karbonisasi dan Aktivasi Sampel [9], [10] yang dimodifikasi

Disiapkan SSP, dilakukan pre-karbonisasi dengan suhu 400°C selama 1 jam
menggunakan tungku pembakaran, dilakukan aktivasi menggunakan H3POs+ 30%
dengan rasio impregnasi 1:4 (g/g) selama 24 jam, lalu SSP hasil aktivasi kimia
dioven pada suhu 110°C selama 24 jam. Dilakukan aktivasi SSP pada suhu 400, 500,
600, 700, dan 800 °C selama 1 jam dan dicuci menggunakan akuades hingga pH 7,
dioven pada suhu 110°C selama 24 jam. Diulangi langkah di atas dengan mengganti
SSP menjadi SSPB. Karbon aktif hasil dari proses SSP selanjutnya disebut sebagai
karbon aktif sekam padi (KASP), sedangkan karbon aktif hasil dari proses SSPB
selanjutnya disebut sebagai karbon aktif sekam padi basa (KASPB).

Karakterisasi Karbon Aktif
Karakterisasi gugus fungsional, sifat kristal, citra permukaan, dan komposisi

unsur karbon aktif sekam padi berturut-turut dianalisis menggunakan instrumen
FT-IR, XRD, dan SEM-EDX.
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