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SINTESIS SILIKA XEROGEL HIDROFOBIK DARI FLY ASH
UNTUK ADSORPSI MINYAK DALAM AIR

Abstrak

Pada penelitian ini telah dilakukan sintesis silika xerogel berbahan dasar fly ash
batubara yang dimodifikasi dengan pereaksi trimethylchlorosilane (TMCS) untuk
meningkatkan sifat hidrofobisitas material. Silika xerogel termodifikasi TMCS
selanjutnya digunakan untuk adsorpsi minyak dalam air. Silika xerogel disintesis
menggunakan metode sol-gel dengan natrium silikat dari fly ash sebagai prekursor dan
asam sitrat sebagai katalis. Proses sol-gel meliputi hidrolisis dan kondensasi, gelasi
(transisi sol menjadi gel), dan aging (pematangan/penuaan). Modifikasi permukaan
silika xerogel dilakukan dengan pereaksi TMCS dalam pelarut metanol dan petroleum
benzine pada rasio volume TMCS:metanol:petroleum benzine = 1:1:1, 2:1:1, dan 3:1:1.
Silika xerogel hasil sintesis dikarakterisasi dengan spektrofotometri FTIR, SEM, dan
GSA, serta penentuan sudut kontak untuk mengetahui sifat hidrofobisitasnya. Hasil
spektoforotometri FTIR menunjukkan bahwa silika termodifikasi TMCS
memperlihatkan serapan gugus Si-CH3 pada bilangan gelombang 843,20; 845,69 dan
843,18 cm™ yang mengindikasikan pembentukan gugus silil pada permukaan silika
xerogel terjadi pada penggunaan rasio TMCS:metanol:PB 1:1:1, 2:1:1 dan 3:1:1.
Morfologi permukaan silika xerogel dari analisis SEM menunjukkan bahwa silika
xerogel yang dihasilkan merupakan material berpori dengan distribusi ukuran pori
tergolong mesopori. Berdasarkan hasil penelitian dapat disimpulkan bahwa modifikasi
permukaan silika xerogel dengan TMCS meningkatkan sifat hidrofobisitasnya.
Semakin besar volume TMCS yang digunakan, sifat hidrofobisitas xerogel semakin
meningkat. Silika xerogel hidrofobik mempunyai kemampuan adsorpsi yang baik
terhadap minyak dalam air, dengan nilai kapasitas sebesar 6-22 mg/g, dimana kapasitas
adsorpsi meningkat sejalan dengan peningkatan sifat hidrofobisitas xerogel.

Kata Kunci : Fly Ash, Silika Xerogel, TMCS, Adsorpsi, Minyak



SYNTHESIS SILICA XEROGEL HYDROPHOBIC OF FLY ASH TO
ADSORPTION OIL IN WATER

Abstract

In this research has been conducted synthesis silica xerogel based fly ash coal modified
by reagent of trimethylchlorosilane (TMCS) to increase the nature of hydrophobicity
material. Silica xerogel tmcs modified then used to adsorption oil in the water..Silica
xerogel synthesized on a synthetic sol-gel with sodium silicate of fly ash as a prekursor
and citric acid as a catalyst. The sol-gel process includes several stages, that is,
hydrolysis and condensation of sodium silicate prekursor molecules to form a sol
phase, gelation (transition of sol to gel phase), aging, and drying. Surface modification
of silica xerogel done by reagent tmcs in methanol solvent and petroleum benzine in
the ratio of the volume TMCS:methanol:petroleum benzin (1:1:1, 2:1:1 and 3:1:1).
Synthesized silica xerogel characterized by spectrofotometry FTIR, SEM and GSA.
Then undergone a corner contact to establish the nature hydrophobicity.The
characterization FTIR on silica xerogel with ratio volume 1: 1: 1, 2: 1: 1 and 3: 1: 1
indicated by the infiltration Si-CHz on the waves 843,20; 845,69 and 843,18 cm-1
showing that the establishment of a modification silil on the surface silica xerogel
happened to use the ratio TMCS: Methanol: PB 1: 1: 1, 2: 1: 1 and 3: 1: 1.
Morphological silica xerogel the surface of analysis SEM shows that silica xerogel
produced is porous material with distribution the size of the are mesopory. Based on
the results of this study it can be concluded that surface modification of silica xerogel
with TMCS increased its hydrophobicity. The larger the volume of TMCS used, the
hydrophobicity of the xerogel increases. Hydrophobic silica xerogel has good
adsorption ability to oil in water, with a capacity value of 6-22 mg/g, where the
adsorption capacity increases in line with the increase in the hydrophobicity of the
xerogel.

Keywords: Fly Ash, Silica Xerogel, TMCS, Adsorption, Oil
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Silika adalah salah satu jenis material kimia yang dimanfaatkan secara luas
di berbagai bidang kehidupan. Silika juga merupakan senyawa hasil polimerisasi
asam silikat, yang tersusun atas rantai SiO4 tetrahedral dengan rumus umum SiO..
Silika sebagai senyawa alam mempunyai struktur kristalin, sedangkan sebagai
senyawa sintetis, umumnya silika bersifat amorf (Sulastri & Kristianingrum, 2010).
Selain dijumpai sebagai mineral alam, silika juga dapat disintesis dari bahan limbah
yang kaya silika, antara lain fly ash batubara (Bokau, et al, 2014).

Fly ash batubara dihasilkan dari pembakaran bahan bakar PLTU yang
menggunakan batubara sebagai bahan bakarnya. Komponen utama dari abu terbang
batubara adalah silika (SiO2), alumina (Al20s3), besi oksida (Fe203), sisanya adalah
karbon, kalsium, magnesium, dan belerang dalam jumlah kecil. Silika merupakan
salah satu komponen abu terbang yang paling dominan jumlahnya, yaitu sekitar 30-
36% (Suprihatin et al., 2015).

Berdasarkan komposisi silika yang cukup tinggi pada fly ash, ekstraksi silika
dari fly ash dimungkinkan dapat dilakukan untuk meningkatkan kapasitasnya
sebagai adsorben. Upaya untuk memaksimalkan kerja silika sebagai adsorben dapat
dilakukan dengan meningkatkan kemurnian dan meminimalkan pengotornya
(Caroles, 2019). Beberapa penelitian telah melaporkan bahwa silika mempunyai
kemampuan yang baik sebagai adsorben untuk pengotor yang tergolong sebagai
bahan organik, diantaranya limbah yang berasal dari minyak (HRA Mulyani &
Agus Sujarwanta, 2018).

Limbah minyak kelapa sawit merupakan salah satu limbah organik yang
mengakibatkan rusaknya lingkungan yang kemudian berdampak pada kerusakan
biota air dan ekosistem lainnya. Penyisihan bahan-bahan organik berbahaya seperti
limbah minyak kelapa sawit dapat dilakukan dengan mengoksidasinya
menggunakan klor (Clz), kalsium permanganat, aerasi, ozon, atau hidrogen
peroksida. Proses ini umumnya memerlukan biaya pengolahan relatif mahal karena
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bahan kimia yang diperlukannya (Suyasa, 2015). Metode alternatif untuk
pengolahan limbah minyak kelapa sawit dari lingkungan yang prosesnya relatif
sederhana dengan biaya relatif murah adalah adsorpsi salah satunya dengan
memanfaatkan adsorben silika.

Silika mempunya sifat inert, hidrofilik, mempunyai kestabilan termal dan
mekanik yang tinggi serta relatif tidak mengembang dalam pelarut organik (Sulastri
& Kiristianingrum, 2010). Disisi lain, minyak merupakan senyawa organik yang
bersifat hidrofobik. Pemanfaatan silika sebagai adsorben untuk limbah minyak
kelapa sawit dapat ditingkatkan dengan memodifikasi permukaan silika menjadi
bersifat hidrofobik. Modifikasi dapat dilakukan dengan mengubah gugus silanol
(Si-OH) pada permukaan silika yang hidrofilik menjadi gugus trimetil silil (Si-
(CHg)3 yang hidrofobik melalui reaksi sililasi. Pereaksi yang banyak digunakan
untuk reaksi ini adalah trimethylchlorosilane (TMCS) atau hexamethyldisilazane
(HMDS) (Wahyudi et al., 2019).

Beberapa penelitian membuktikan bahwa silika hidrofobik mempunyai
kemampuan yang besar dalam menyerap senyawa-senyawa organik yang
hidrofobik. Bramantya et al., (2018) melaporkan bahwa silika aerogel hidrofobik
termodifikasi TEOS memiliki kapasitas adsorpsi yang cukup baik dalam
membersihkan tumpahan minyak dengan kemampuan absorbsi terbaik sebesar
13,98 mg/g silika aerogel. Penelitian oleh Oktavian et al., (2019) yang
memanfaatkan membran hidrofobik berbasis silika dalam proses pemurnian
biodiesel menunjukkan bahwa membran silika hidrofobik mampu meningkatkan
kualitas kemurnian dari biodiesel mentah dilihat dari parameter nilai kalor biodiesel
yang mengalami kenaikan yang mengindikasikan bahwa adanya penurunan kadar
air dan massa jenisnya yang mengalami penurunan mendekati standar nilai SNI
biodiesel.

Secara fisika, silika dapat dikelompokkan menjadi silika hidrogel, xerogel
dan aerogel. Diantara ketiga jenis silika gel tersebut, xerogel merupakan jenis silika
yang dimanfaatkan secara luas untuk adsorben. Hal ini didasarkan pada alasan luas
permukaan yang besar, volume pori yang tinggi, dan sifat mekanik yang stabil.
Silika xerogel secara luas telah digunakan untuk adsorben baik untuk menyerap

2



bahan anorganik maupun organik (Ramli & Misriana, 2013). Pemanfaatan lebih
lanjut silika xerogel sebagai adsorben bahan organik seperti limbah minyak dalam
air memerlukan modifikasi sifat permukaannya menjadi hidrofobik menggunakan
pereaksi TMCS.

Derajat hidrofobisitas silika xerogel dimungkinkan bervariasi tergantung
seberapa besar gugus silanol yang terkonversi menjadi gugus silil. Hal ini selain
dipengaruhi oleh derajat polimerisasi silikanya, juga dipengaruhi jenis pelarut dan
konsetrasi pereaksi TMCS yang digunakan. Reaksi sililasi dilakukan menggunakan
pelarut non polar seperti n-heksana (Bangi et al., 2009) Penelitian yang dilakukan
oleh Tanheitafino (2021) menunjukkan bahwa pada pelarut non-polar yang lain
yaitu petroleum benzine, dihasilkan juga silika hidrofobik dengan derajat
hidrofobisitas (nilai sudut kontak ) yang tinggi.

Penelitian-penelitian tersebut diatas dilakukan menggunakan prekursor
kimia sintetis seperti natrium silikat, TEOS (tetraetilortosilikat) dan TMOS
(tetrametilortosilkat). Penggunaan prekursor natrium silikat dari bahan limbah fly
ash untuk sintesis silika xerogel hidrofobik menggunakan pereaksi TMCS pada
pelarut petroleum benzine belum pernah dilakukan. Berdasarkan hal tersebut, maka
pada penelitian ini dipelajari sintesis silika xerogel hidrofobik dari bahan dasar fly
ash batubara. Variabel yang dipelajari adalah pengaruh konsentrasi TMCS pada
pelarut petroleum benzine-metanol terhadap derajat hidrofobisitas material silika
yang dihasilkan.

Silika xerogel hidrofobik hasil penelitian diaplikasikan lebih lanjut untuk
adsorpsi minyak dalam air dengan menganalisis kapasitas adsorpsinya. Material
hasil penelitian dikarakterisasi menggunakan metode X-Ray Fluoresence (XRF),
difraksi sinar-X (XRD), scanning electron microscopy-Energy Dispersive X-Ray
Spectroscopy (SEM-EDX), dan spektrofotometri inframerah (FTIR) dan gas
sorption analysis (GSA), sedangkan sifat hidrofobiknya ditentukan berdasarkan
nilai sudut kontak yang dihasilkannya terhadap tetesan air. Kapasitas adsorpsi
terhadap minyak dalam air ditentukan menggunakan model isotherm Langmuir dan

Freundlich.



1.2  Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang yang telah dijabarkan di atas, permasalahan
yang dipelajari adalah :
1. Bagaimana karakteristik silika xerogel hidrofobik yang disintesis dari bahan
dasar fly ash pada berbagai konsentrasi TMCS?
2. Bagaimana sifat hidrofobisitas silika xerogel dari bahan dasar fly ash pada
berbagai konsentrasi TMCS?
3. Bagaimana kemampuan silika xerogel hidrofobik termodifikasi TMCS dalam

mengadsorpsi limbah minyak dalam air?

1.3 Hipotesis

Silika xerogel dapat disintesis dari prekursor natrium silikat melalui reaksi
hidrolisis dan kondensasi dengan metode sol-gel. Salah satu sumber natrium silikat
yang dapat dimanfaatkan adalah fly ash batubara dari industri bauksit. Melalui
proses ekstraksi dengan metode dan parameter yang sesuai dan terkontrol, natrium
silikat dapat dipisahkan dan disintesis lebih lanjut menjadi silika dengan luas
permukaan yang tinggi dalam bentuk xerogel.

1. Jika gugus fungsi silanol pada permukaan silika xerogel yang bersifat hidrofilik
dimodifikasi menjadi hidrofobik melalui reaksi sililasi dengan reagen TMCS,
maka sifat hidrofobisitasnya akan meningkat sesuai dengan peningkatan
konsentrasi TMCS yang digunakan.

2. Peningkatan sifat hidrofobisitas silika xerogel termodifikasi TMCS akan
meningkatkan afinitasnya terhadap senyawa organik yang cenderung hidrofobik
seperti minyak dalam air, yang ditandai dengan peningkatan kemampuan

adsorpsinya terhadap bahan organik tersebut.

1.4  Tujuan

Tujuan dari penelitian ini adalah :

1. Mempelajari karakteristik silika xerogel hidrfobik yang disintesis dari bahan
dasar fly ash pada berbagai konsentrasi TMCS.



2. Mengukur sifat hidrofobisitas silika xerogel dari bahan dasar fly ash pada
berbagai konsentrasi TMCS.
3. Menentukan kapasitas adsorpsi silika xerogel hidrofobik terhadap minyak dalam

air.

15  Manfaat

Manfaat dari penelitian ini yaitu memberikan informasi ilmiah tentang
pemanfaatan limbah fly ash batubara dari industri bauksit sebagai sumber material
yang mempunyai nilai ekonomis tinggi seperti silika. Pemanfaatan lebih lanjut dari
material tersebut dapat diarahkan untuk pengolahan lingkungan dari berbagai jenis

polutan, baik yang bersifat anorganik maupun organik.

1.6 Keaslian Penelitian

Keaslian penelitian ini terletak pada penggunaan bahan dasar fly ash sebagai
sumber natrium silikat yang dimanfaatkan untuk sintesis silika xerogel hidrofobik
dengan pereaksi TMCS pada pelarut petroleum benzine. Aplikasi silika xerogel

hidrofobik sebagai adsorben minyak dalam air juga relatif belum banyak ditemui.



