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ABSTRAK

Sintesis silika gel telah dilakukan dari limbah kaca dengan menggunakan metode sol gel melalui
pembentukan natrium silikat. Silika gel sintetik dimodifikasi dengan asam stearat (perbandingan 20:1
(b/b)) dalam 50 mL toluena berdasarkan reaksi esterifikasi selama 3 jam dengan 0,05 mL asam sulfat
pekat sebagai katalis. Variabel yang dikaji pada penelitian ini adalah suhu reaksi modifikasi pada 60°C,
70°C dan 80°C. Hasil analisis dengan menggunakan XRD dan XRF menunjukkan bahwa silika gel
sintetik bersifat amorf dengan kandungan utama berupa senyawa SiO, sebesar 74,98%. Silika gel
sintetik juga memiliki kadar loss of ignition sebesar 21,24% dengan beberapa logam oksida pengotor
seperti Al,Oz Fe O3 CaO, MgO, Na,O dan K,O. Hasil analisis dengan spektrofotometer IR
menunjukkan silika gel sintetik memiliki pita serapan pada bilangan gelombang 3464,15 cm™, 1635,64
cm™”, 1095,57 cm™, 964,41 cm™, 794,67 cm™ dan 462,92 cm™ yang merupakan pita serapan khas silika
gel. Proses optimum modifikasi silika gel terjadi pada suhu reaksi 60°C yang ditandai dengan
berkurangnya intensitas pita serapan —OH pada bilangan gelombang 1635,64 cm™ dan munculnya pita
serapan baru —CH pada bilangan gelombang 2924,09 cm™ dan 2854,65 cm™.

Kata kunci: asam stearat, esterifikasi, limbah kaca, silika gel

PENDAHULUAN silikon berada di pusat tetrahedral. Pada silika
Limbah kaca merupakan salah satu limbah gel yang bersifat amorf, struktur silika gel
anorganik yang terdapat melimpah dengan ditentukan oleh penyusunan acak unit [SiO4]*
jumlah mencapai 0,7 juta ton di Indonesia per yang menghasilkan kerangka yang tidak
tahun dan sebagian besar berasal dari botol, beraturan (Hessien et al.,, 2009). Silika gel
peralatan dapur dan bahan bangunan (Ministry banyak digunakan sebagai adsorben logam
of Environment, 2008). Oleh karena sifatnya berat (Najafi et al., 2012), desikan (Yao et al.,
yang tidak dapat terdekomposisi oleh 2009), penyangga katalis (Liu et al., 2011), serta
mikroorganisme di alam, maka beberapa peneliti digunakan untuk pemisahan senyawa organik
telah memanfaatkan limbah kaca sebagai bahan pada kromatografi kolom (Tungkananurak et al.,
baku pembuatan resin penukar ion (Coleman et 2007).
al., 2013), bahan campuran beton (Ali and Al- Silika gel dapat dimanfaatkan sebagai fase
Tersawy, 2012), bahan campuran aspal diam pada kromatografi kolom fase normal
(Arabani, 2011) maupun sebagai media filtrasi maupun kromatografi kolom fase terbalik.
air (Korkosz et al., 2012). Pemanfaatan silika gel pada kromatografi kolom
Senyawa utama yang terkandung dalam fase terbalik dilakukan dengan memodifikasi
limbah kaca adalah silikon dioksida (SiO,) permukaan silika gel dengan senyawa organik
dengan kadar lebih dari 70% dari total campuran sehingga mengubah kepolaran silika gel.
senyawanya (Coleman et al., 2013; Zhu et al., Senyawa organik yang umum digunakan untuk
2009). Tingginya kandungan SiO, dalam limbah modifikasi permukaan silika gel adalah n-
kaca dapat dimanfaatkan dan diolah menjadi oktadesiltriklorosilan yang memiliki 18 atom
silika gel melalui pembentukan natrium silikat karbon (Burns et al., 2006). Tingginya nilai n-
yang dihasilkan dari reaksi antara SiO, di dalam oktadesiltriklorosilan menyebabkan perlunya
limbah kaca dengan natrium hidroksida (Mori, mencari senyawa alternatif dalam memodifikasi
2003). Larutan natrium silikat yang dihasilkan permukaan silika gel.
dapat direaksikan dengan suatu asam hingga Beberapa peneliti telah  memodifikasi
membentuk  asam silikat  yang akan permukaan silika gel menggunakan senyawa
terpolimerisasi menjadi silika gel (Affandi et al., organik rantai panjang. Belyakova and Varvarin
2009; Burns et al., 2006). (1999) telah memodifikasi permukaan slika gel
Silika gel merupakan gel kaku yang terdiri dengan olefin (Cs-C+g). Mohammad and Khatoon
dari unit SiO, tetrahedral, dimana empat atom (2009) menggunakan minyak parafin untuk
oksigen berada di sudut tetrahedral dengan ion mengimpregnasi permukaan silika gel. Senyawa
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organik rantai panjang lain yaitu heksadekanol

(Cte) juga digunakan untuk memodifikasi
permukaan silika gel (An et al, 2010).
Berdasarkan literatur tersebut, maka asam

stearat yang memiliki rantai hidrokarbon (Cig)
juga dapat digunakan untuk memodifikasi
permukaan silika gel.

Silika gel yang digunakan pada penelitian ini
disintesis dari limbah kaca melalui pembentukan
larutan natrium silikat dengan penambahan
natrium hidroksida. Silika gel sintetik kemudian
dimodifikasi dengan asam stearat berdasarkan
reaksi esterifikasi menggunakan katalis asam
sulfat pekat dengan variasi suhu reaksi. Suhu
reaksi optimum selanjutnya ditentukan melalui
analisis menggunakan spektrofotometer
inframerah.

METODOLOGI PENELITIAN
Alat dan Bahan
Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini
adalah peralatan gelas, ayakan 100 mesh, hot
plate, neraca analitik, oven, spektrofotometer

inframerah  (IR) Shimadzu, tanur, X-Ray
Diffraction (XRD) PANalytical dan X-Ray
Fluorescence (XRF) Thermo Scientific ARL
Perform’X.
Bahan

Limbah kaca yang digunakan berasal dari
Tempat Pembuangan Akhir Kelurahan

Batulayang, Kecamatan Pontianak Utara, Kota
Pontianak. Bahan-bahan kimia yang digunakan
adalah asam klorida, asam stearat, kloroform,
natrium hidroksida, silika gel standar produksi
Merck dan toluena.

Prosedur Penelitian
Pembuatan Larutan Natrium Silikat

Limbah kaca yang digunakan terlebih dahulu
dibersihkan dan dikeringkan kemudian
didestruksi hingga menjadi halus dan diayak
dengan saringan 80-100 mesh. Sebanyak 100
gram serbuk kaca halus ditambahkan 300 mL
NaOH 3 M lalu diaduk dan dipanaskan hingga
sebagian besar air menguap. Campuran
kemudian dipanaskan dalam furnace pada suhu
400°C selama 4 jam. Padatan natrium silikat
yang dihasilkan kemudian ditambahkan H,O
sebanyak 500 mL dan diaduk dengan magnetic
stirrer selama kurang lebih 3 jam pada suhu
100°C lalu disaring sehingga diperoleh filtrat
berupa larutan natrium silikat (Safitri, 2012).
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Pembuatan Silika Gel

Larutan HCI 3 M diteteskan ke dalam 100 mL
larutan natrium silikat sambil diaduk hingga
diperoleh gel (hidrogel). Hidrogel kemudian
dikeringkan di dalam oven pada suhu 80°C
selama 18 jam hingga terbentuk silika kering
(xerogel). Silika xerogel digerus dan dicuci
dengan H,O hingga bersifat netral. Serbuk
xerogel dikeringkan kembali di dalam oven pada
suhu 80°C hingga terbentuk silika xerogel
(Safitri, 2012).

Modifikasi Silika Gel Sintetik dengan Asam
Stearat

Asam stearat ditimbang sebanyak 0,25 gram
dan dilarutkan dalam 50 mL toluena. Ke dalam
larutan asam stearat ditambahkan satu tetes
asam sulfat pekat sebagai katalis. Ke dalam
campuran asam stearat tersebut kemudian
ditambahkan 5 gram silika gel sintetik dari limbah
kaca. Campuran direfluks selama 3 jam dengan
variasi suhu 60°C, 70°C dan 80°C. Silika gel
sintetik termodifikasi asam stearat kemudian
disaring dan dicuci berturut-turut menggunakan
20 mL toluena dan 20 mL kloroform untuk
selanjutnya dikeringkan di dalam oven pada
suhu 60°C selama 4 jam.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Pembuatan Larutan Natrium Silikat

Limbah kaca vyang digunakan dalam
penelitian ini merupakan limbah kaca bening dan
tak berwarna yang berbentuk kaca lembaran.
Limbah kaca terlebih dahulu dicuci dengan air
bersih untuk menghilangkan pengotor yang
menempel pada permukaan kaca. Limbah kaca
dihaluskan dan diayak dengan ukuran 80-100
mesh agar dihasilkan serbuk kaca dengan
ukuran partikel kecil dan homogen yang
berdampak pada meningkatnya luas permukaan.
Luas permukaan yang semakin besar akan
meningkatkan  peluang terjadinya  reaksi
sehingga proses ekstraksi silika dapat berjalan
maksimal.

Tahap awal pembuatan silika gel dari limbah
kaca dilakukan dengan mengekstraksi silika
melalui pembentukan senyawa natrium silikat
dengan penambahan natrium hidroksida (NaOH)
(Mori, 2003). Serbuk kaca direndam dengan
larutan NaOH 3 M sambil diaduk dan disertai
dengan pemanasan pada suhu 100°C untuk
menghilangkan air. Proses ini menghasilkan
campuran serbuk kaca dan NaOH yang belum
bereaksi namun sudah tercampur secara
merata. Campuran dipanaskan pada 400°C
selama 3 jam agar serbuk kaca dapat meleleh
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dan bereaksi dengan NaOH, sesuai dengan
reaksi berikut:

SiOz(s) + 2NaOH(aq) — NazsiO:g(s) + H20(,)

Pemanasan serbuk kaca dan NaOH
menghasilkan padatan natrium silikat yang
masih bercampur dengan oksida logam dalam
limbah kaca seperti natrium oksida (Na,O),
kalsium oksida (CaO), aluminium oksida (Al,O3),
magnesium oksida (MgO) dan kalium oksida
(K20) (Coleman et al., 2013; Zhu et al., 2009).
Dikarenakan natrium silikat merupakan senyawa
yang berwarna putih dan mudah larut dalam air
(Xu et al.,, 2000), sehingga senyawa-senyawa
oksida logam tersebut dapat dipisahkan dengan
menambahkan H,O yang akan melarutkan
padatan natrium silikat sementara oksida logam
tetap berbentuk padatan yang tak larut.

Pelarutan natrium silikat dalam air dilakukan
dengan proses pemanasan dan pengadukan
yang bertujuan untuk meningkatkan terjadinya
tumbukan antar molekul di dalam larutan
sehingga dapat mempercepat proses pelarutan.
Campuran hasil pemanasan kemudian disaring
dalam keadaan panas sehingga menghasilkan
larutan natrium silikat sebagai filtrat dengan
campuran oksida logam dan pengotor lainnya
sebagai residu.

Pembuatan Silika Gel

Larutan natrium silikat yang telah dihasilkan
dibuat menjadi silika gel melalui metode sol gel.
Metode sol gel merupakan metode yang
digunakan untuk mensintesis material oksida
dari larutan prekursor yang dilakukan pada suhu
rendah. Material oksida ini dapat terbentuk
melalui pembentukan jembatan oksida akibat
reaksi polimerisasi anorganik hingga membentuk
suatu jaringan yang bersifat amorf atau kristalin
(Schmidt, 1988). Pembuatan silika gel dengan
metode sol gel secara umum dapat dibagi
menjadi tiga tahapan vyaitu preparasi gel,
pematangan gel dan pengeringan gel (Dorcheh
and Abbasi, 2008).

Preparasi gel dilakukan dengan
menambahkan larutan asam klorida (HCI) ke
dalam larutan natrium silikat. Penggunaan HCI
lebih baik dibandingkan penggunaan asam sulfat
(H2S0,), asam oksalat (C.H,0,) atau asam sitrat
(CeHsO7) karena berhubungan dengan
pembentukan garam natrium. Natrium sulfat,
natrium oksalat dan natrium sitrat memiliki
ukuran yang besar sehingga akan terperangkap
dan menutup pori-pori silika gel (Yun et al.,
2003). Sementara itu, natrium klorida memiliki
ukuran yang lebih kecil sehingga lebih mudah
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dihilangkan dengan pencucian menggunakan
H,O (Liou and Yang, 2011).

Nazsi03(aq) + 2HC|(aq) — SiOz(s) + 2NaCI(S) + HQO(/)

Penambahan HCI pada larutan natrium silikat
akan menghasilkan senyawa asam silikat
(SiOH,4). Asam silikat kemudian secara cepat
terpolimerisasi membentuk dimer, trimer hingga
menjadi polimer melalui pembentukan ikatan
siloksan (Si—-O-Si) hingga akhirnya membentuk
hidrogel. Pembentukan hidrogel mulai terjadi
pada saat nilai pH berkisar antara 8-10 dan akan
membentuk gel kaku pada pH 7. Hal ini sesuai
dengan penelitian sebelumnya yang melaporkan
bahwa hidrogel dapat terbentuk pada kisaran
nilai pH 3-10 dan tidak dihasilkan bila nilai pH
kurang dari 3 (Kalapathy et al., 2002; Liou and
Yang, 2011).

Hidrogel yang terbentuk  selanjutnya
didiamkan selama 18 jam pada suhu ruang
untuk melalui tahap pematangan gel. Pada tahap
pematangan, kekuatan dan kekakuan silika gel
akan meningkat serta ukuran partikel dan pori
menjadi semakin besar dan homogen (He et al.,
2009). Peningkatan kekuatan dan kekakuan sel
terjadi akibat adanya proses sineresis yaitu

proses pengerasan gel yang terjadi secara
spontan tanpa proses penguapan (Scherer,
1989). Proses sineresis terjadi karena

pembentukan dan pertumbuhan permukaan gel
yang disertai dengan pelepasan molekul H,O
dari pori-pori silika gel (Scherer, 1989).

Hidrogel yang dihasilkan selanjutnya
dikeringkan dalam oven pada suhu 80°C hingga
terbentuk xerogel yaitu silika gel yang dihasilkan
melalui penghilangan air dari pori melalui proses
penguapan (Kalapathy et al., 2000). Selama
proses pengeringan, terjadi penyusutan ukuran
silika gel karena kehilangan massa cairan dalam
jumlah yang cukup besar. Proses ini dipengaruhi
oleh ukuran pori dan distribusi ukuran pori (Rao
et al., 2005). Xerogel yang terbentuk kemudian
dicuci dengan menggunakan H,O untuk
menghilangkan pengotor yang berupa garam-
garam natrium yang masih menempel pada
permukaan silika gel.

Proses pencucian silika gel dilakukan
berulang-ulang hingga pH air cucian netral yang
menandakan garam natrium telah terlarut
seluruhnya ke dalam air. Silika gel yang telah
netral dikeringkan pada suhu 80°C untuk
menghilangkan molekul H,O agar terbentuk
kembali xerogel. Xerogel yang dihasilkan
kemudian dihaluskan dan diayak dengan
menggunakan ayakan berukuran 100 mesh agar
dihasilkan xerogel yang berukuran homogen.
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Karakterisasi Silika Gel Sintetik

Hasil analisis XRF menunjukkan bahwa
komponen utama yang terkandung dalam silika
gel sintetik adalah SiO, yaitu sebesar 74,98%.
Hasil analisis juga menunjukkan bahwa kadar
loss of ignition (LOIl) pada silika gel sintetik
cukup besar yaitu mencapai 21,24%. Kadar LOI
menunjukkan adanya senyawa-senyawa berupa
senyawa organik, senyawa gas maupun molekul
H,O yang berikatan dengan permukaan silika gel
melalui ikatan hidrogen (Tabatabaei et al., 2006).
Hal ini menunjukkan bahwa permukaan silika gel
sintetik terdiri dari gugus silanol (Si-OH) yang
akan berperan selanjutnya dalam proses
modifikasi.
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Gambar 1. Difraktogram silika gel sintetik

Hasil analisis XRD (Gambar 1) menunjukkan
bahwa silika gel sintetik yang dihasilkan bersifat
amorf yang ditandai dengan pola difraksi yang
melebar dengan dua puncak difraksi. Puncak
difraksi pertama silika gel sintetik berada pada
20=23,29° dengan intensitas 100% dan nilai d-
spacing sebesar 3,81 A yang bersesuaian
dengan puncak difraksi mineral tridymite yang
memiliki sistem kristal ortorombik. Puncak
difraksi kedua silika gel sintetik berada pada
20=27,34° dengan intensitas 54,26% dan nilai d-
spacing sebesar 3,26 A yang bersesuaian
dengan puncak difraksi mineral quartz yang
memiliki sistem kristal heksagonal.

Hasil analisis dengan spektrofotometer
inframerah  menunjukkan banyak kesamaan
antara spektrum inframerah silika gel Merck
dengan silika gel sintetik dari limbah kaca (Tabel
1). Kesamaan spektrum dilihat dari nilai bilangan
gelombang yang menunjukkan energi yang
diserap oleh gugus fungsi di dalam senyawa
tersebut. Nilai bilangan gelombang ini khas untuk
setiap gugus fungsi karena setiap gugus fungsi
menyerap energi yang berbeda satu sama lain
(Silverstein et al., 2005). Berdasarkan analisis
dengan XRD, XRF dan spektrofotometer
inframerah maka diketahui bahwa silika gel telah
berhasil disintesis dari limbah kaca.
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Tabel 1. Data Bilangan Gelombang Pita
Serapan IR pada Silika Gel Merck
dan Silika Gel Sintetik dari
Limbah Kaca

Silika Silika Interpretasi
Gel Gel
Merck Sintetik
(cm™) (cm™)
3448,72 3464,15 Vibrasi ulur —OH
dari Si-OH
(Silverstein et al.,
2005)
1635,64 1635,64 Vibrasi tekuk —OH
dari Si-OH
(Silverstein et al.,
2005)
1087,85 1095,57 Vibrasi ulur asimetri
Si—O dari Si—-O-Si
(Stuart, 2004)
794,67 794,67 Vibrasi ulur simetri
Si—O dari Si-O-Si
(Wood and
Rabinovich, 1989)
470,63 462,92 Vibrasi tekuk Si-O

dari Si-O-Si (Wood
and Rabinovich,
1989)

Modifikasi Silika Gel Sintetik dengan Asam
Stearat

Modifikasi silika gel dengan asam stearat
didasarkan pada reaksi esterifikasi yang
merupakan reaksi antara asam karboksilat
dengan alkohol untuk menghasilkan ester.
Reaksi esterifikasi umumnya berlangsung sangat
lambat sehingga digunakan beberapa katalis
untuk mempercepat reaksi esterifikasi, baik
katalis homogen seperti asam sulfat atau asam
klorida, maupun Kkatalis heterogen seperti
beberapa resin sulfonat (Liu et al., 2006). Katalis
berfungsi dalam proses protonasi karbonil pada
gugus karboksilat yang menyebabkan serangan
nukleofilik oleh alkohol (Lotero et al., 2005).

Silika gel terlebih dahulu dipanaskan selama
24 jam pada suhu 105°C untuk memutuskan
ikatan hidrogen antara gugus Si—-OH pada silika
gel dengan molekul H,O maupun ikatan hidrogen
antar sesama gugus Si—OH (dehidrasi). Suhu
105°C digunakan karena merupakan titik didih
H,O dan suhu yang lebih tinggi dikhawatirkan
dapat menyebabkan terjadinya dehidroksilasi
atau perubahan gugus Si—-OH menjadi gugus
siloksan (Si—O-Si) (Sunseri et al., 2003).
Penghilangan molekul H,O dari permukaan silika
gel dilakukan untuk mencegah terjadinya proses
hidrolisis terhadap produk esterifikasi (Aafaqi et
al., 2004).
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Gambar 2. Mekanisme reaksi esterifikasi
silika gel dengan asam stearat
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Mekanisme reaksi antara silika gel dan asam
stearat diawali dengan pembentukan karbokation
asam stearat yang berawal dari protonasi
karbonil karena adanya ion H® dari katalis
H,SO,. Karbokation asam stearat ini kemudian
akan bereaksi secara nukleofilik dengan atom
oksigen pada gugus Si-OH sehingga
menghasilkan senyawa tetrahedral. Penyusunan
ulang pada senyawa tetrahedral tersebut terjadi
melalui pelepasan molekul H,O sehingga akan
menghasilkan senyawa ester (Gambar 2).
Reaksi esterifikasi pada penelitian ini dilakukan
dengan variasi suhu reaksi 60°C, 70°C dan
80°C.

o i
4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500

Gambar 3. Spektrum inframerah silika gel
termodifikasi asam stearat pada
suhu reaksi (a) 60°C, (b) 70°C,
(c) 80°C dan (d) silika gel tanpa
modifikasi

T ™ BT ™—rTT T
T T T
1250 & 1000 750 500

Pada spektrum inframerah produk reaksi
(Gambar 3 (a), (b) dan (c)) terlihat perubahan
spektrum dengan adanya penambahan pita
serapan inframerah pada bilangan gelombang
2924,09 cm” dan 2854,65 cm™ yang muncul
pada semua variasi suhu. Kedua pita serapan ini
menunjukkan adanya vibrasi ulur dari C—H pada

40

ISSN 2303-1077

gugus metilen, baik vibrasi ulur asimetri (2926
cm™”) maupun vibrasi ulur simetri (2853 cm™)
(Silverstein et al., 2005). Selain itu, terjadi
peningkatan intensitas gugus —OH (3700-3200
cm”) pada suhu reaksi 70°C dan 80°C yang
menunjukkan terjadinya degradasi asam stearat.

Pada suhu reaksi 60°C terjadi penurunan pita
serapan gugus —OH pada bilangan gelombang
1635,64 cm™' sehingga diduga reaksi esterifikasi
silika gel dan asam stearat telah terjadi. Reaksi
esterifikasi menyebabkan gugus —OH pada silika
gel bereaksi dengan asam stearat membentuk
gugus ester sehingga terjadi pengurangan gugus
—OH. Adapun tidak munculnya gugus C=0 dapat
disebabkan oleh sedikitnya asam sterat yang
terikat pada silika gel. Hal ini dikarenakan reaksi
esterifikasi tidak hanya dipengaruhi oleh suhu
reaksi, tetapi juga jenis dan konsentrasi katalis,
perbandingan konsentrasi reaktan, serta waktu
reaksi (Ozgul-Yicel and Tirkay, 2002).

SIMPULAN
Silika gel sintetik dari limbah kaca yang
dibuat dengan metode sol gel memiliki

kandungan SiO, sebesar 74,96% dan kadar loss
of ignition (LOI) sebesar 21,24%. Silika gel
sintetik bersifat amorf dan memiliki pita serapan
spektrum inframerah pada bilangan gelombang
3464,15 cm”, 163564 cm™, 109557 cm”,
964,41 cm™, 794,67 cm™ dan 462,92 cm™ yang
merupakan pita serapan khas dari silika gel.
Modifikasi silika gel sintetik dengan asam stearat
(20:1 (b/b)) berlangsung dalam 50 mL pelarut
toluena selama 3 jam dengan 0,05 mL asam
sulfat pekat sebagai katalis. Suhu reaksi
optimum terjadi pada suhu 60°C yang ditandai
dengan berkurangnya intensitas pita serapan —
OH pada bilangan gelombang 1635,64 cm™ dan
munculnya pita serapan baru —CH pada bilangan
gelombang 2924,09 cm™ dan 2854,65 cm™.
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