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ABSTRACT

Sugarcane bagasse is a waste material produced by sugar mills that can be
utilized as an adsorbent due to its silica content. This study analyzes the
characteristics of silica derived from sugarcane bagasse combined with chitosan
through the sol-gel process and evaluates its application in the adsorption of
Fe(lll) heavy metal ions. The independent variable examined was the pH of the
Fe(1ll) ion solution (2, 3, 4, 5, and 6), while the particle sizes of chitosan and
silica were kept constant with a weight ratio of 1:10. Characterization analyses
included FTIR, SEM-EDX, XRF, and AAS. XRF analysis of the silica extracted
from sugarcane bagasse showed SiO: as the major component, accounting for
56.7%. The FTIR spectra revealed the presence of siloxane (Si—O-Si) and silanol
(Si—-OH) functional groups. SEM-EDX characterization confirmed that the
chitosan—silica composite exhibited an uneven morphology, with silica particles
distributed irregularly across the chitosan surface and containing 44.59% Si.
The synthesized silica—chitosan composite demonstrates potential applicability
as an adsorbent for Fe(Ill) heavy metal ions in aqueous solutions, achieving a

maximum removal efficiency of 63.97% at pH 5.
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1. Pendahuluan

Indonesia merupakan salah satu negara agraris yang sebagian besar penduduknya berprofesi sebagai petani.
Tebu (Saccharum officinarum Linn.) merupakan salah satu hasil pertanian di Indonesia yang melimpah dan
diolah untuk menghasilkan gula [1]. Badan Pusat Statistik (BPS) melaporkan bahwa produksi gula di Indonesia
mencapai 2,40 juta ton pada tahun 2022, dan mengalami peningkatan sebesar 54,32 ribu ton (2,31%) dari tahun
2021 yaitu 2,35 juta ton [2].

Tingginya produksi gula berdampak pada tingginya volume limbah ampas tebu yang dihasilkan. Ampas
tebu dapat diproses menjadi abu melalui pembakaran. Abu ampas tebu mengandung silika (SiO,) yang cukup
tinggi, yaitu 55,5-70% [3]. Abu ampas tebu memiliki potensi cukup besar dalam mensintesis silika yang lebih
terjangkau dan mudah diperoleh [1] khususnya sebagai bahan utama sintesis silika gel [4].

Silika gel mempunyai beberapa kelebihan diantaranya memiliki karakter pertukaran massa dan porositas
yang tinggi namun bahan ini juga memiliki kelemahan berupa situs aktif yang hanya berjenis silanol (-SiOH)
dan siloksan (Si-O-Si) [5-6]. Hal ini menyebabkan silika menjadi kurang efektif dalam menjerap ion logam.
Salah satu solusi yang dapat dilakukan adalah memodifikasi silika menggunakan senyawa organik dengan
gugus fungsi aktif seperti -OH, -NH, COOH, dan —SH untuk membentuk organosilika hibrida [5]. Dalam hal
ini, salah satu senyawa yang dapat digunakan adalah kitosan.

Kitosan merupakan salah satu adsorben yang cukup banyak dikembangkan karena bersifat ramah
lingkungan. Kitosan memiliki kemampuan menyerap ion-ion logam, khususnya logam transisi. Kemampuan
ini berasal dari ikatan koordinasi pada gugus hidroksil (-OH), amina (-NH:), dan gugus amida (-NHCOCH3)
pada kitin yang berperan sebagai ligan ketika berikatan dengan logam [6].

Salah satu metode untuk memodifikasi gugus fungsi pada silika gel adalah metode sol-gel karena reaksi
pengikatan berlangsung bersamaan dengan pembentukan padatan sehingga lebih cepat, sederhana [7],
menghasilkan partikel silika murni dan dapat menentukan ukuran partikel [8].

Berbagai metode telah dikembangkan untuk menghilangkan logam berat di dalam air seperti penambahan
4,5 kg ampas tebu sebagai media filtrasi paling efektif dalam penurunan kadar Fe pada air sumur gali hingga
88% [9]. Selain itu, terdapat penelitian tentang komposit kitin — silika dari sekam padi yang digunakan untuk
mengadsorpsi logam Fe(II) pada pH 4 memiliki daya adsorpsi logam sebesar 91,42% [10]. Adsorpsi memiliki
keunggulan dalam pengolahan air selain itu lebih murah dan bahannya sangat berlimpah [11].

Sejumlah penelitian terdahulu terkait adsorpsi polutan dalam pengelolaan air masih memiliki sejumlah
kekurangan sehingga perlu dilakukan kajian lebih lanjut. Penelitian ini memodifikasi silika dari ampas tebu
dengan kitosan melalui proses sol-gel. Komposit kitosan silika yang dihasilkan kemudian digunakan sebagai
adsorben logam besi dengan memvariasikan pH larutan serta konsentrasi larutan. Modifikasi ini diharapkan
dapat menghasilkan komposit dengan karakter yang lebih baik untuk meningkatkan efektivitas adsorpsi besi
(Fe) di dalam air.

2. Metode
Alat dan Bahan

Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah ampas tebu yang diperoleh dari Medan, Sumatera Utara,
dan kitosan yang diperoleh dari CV. Rudang Jaya, Medan. Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah
hotplate stirrer (THERMO FISHER SCIENTIFIC Cimarec+™ Stirrer, USA), neraca digital (METTLER
TOLEDO Analytical Balance ME204, Indonesia), oven (Memmert UNB 500, Germany), pH meter (HANNA
INSTRUMENT HI98107, USA), ayakan (ABM Test Sieve Analysis, Indonesia), serta furnace (THERMO
FISHER SCIENTIFIC Thermolyne™ Small Benchtop Muffle Furnaces, USA).

Prosedur Penelitian
Isolasi silika dari ampas tebu

Ampas tebu dibersihkan menggunakan air mengalir. Kemudian dijemur di bawah sinar matahari langsung,
selanjutnya dipotong menjadi ukuran kecil. Ampas tebu dikeringkan di dalam oven pada suhu 105 °C selama
2 jam. Kemudian dikalsinasi menggunakan furnace pada suhu 600 °C selama 2 jam tanpa kontak dengan
oksigen untuk menghasilkan abu ampas tebu, selanjutnya, abu ampas tebu digerus dan diayak dengan ukuran
lolos 100 mesh [13].

Abu ampas tebu sebanyak 10 g direndam dalam larutan asam klorida (HCl) 1 M 100 mL. Perendaman
dilakukan selama 2 jam sambil diaduk menggunakan magnetic stirrer dengan kecepatan pengadukan 350 rpm
pada suhu 80 °C. Padatan yang dihasilkan kemudian disaring dengan kertas saring dan dicuci dengan akuades
hingga pH netral. Padatan yang diperoleh kemudian dikeringkan dalam oven pada suhu 105 °C selama 24 jam.
Padatan ini merupakan silika, yang kemudian dianalisis menggunakan X-ray fluorescence (XRF) [14].
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Pembuatan larutan natrium silikat (Na,SiO3)

Silika sebanyak 3 g ditambahkan ke dalam 50 mL akuades, kemudian dicampur dengan 50 mL natrium
hidroksida (NaOH) 1,5 M. Campuran ini dididihkan sambil diaduk dengan magnetic stirrer dengan kecepatan
350 rpm, pada suhu 90 °C selama 2 jam. Larutan didinginkan, kemudian disaring dengan menggunakan kertas
saring. Filtrat yang diperoleh merupakan natrium silikat (Na,SiOs) [15].

Pembuatan silika presipitat

Filtrat berupa natrium silikat dimasukkan ke dalam beaker glass. Larutan natrium silikat ditetesi dengan
asam sulfat (H2SO,) 3 N sambil diaduk dengan magnetic stirrer pada kecepatan 350 rpm hingga terbentuk sol
gel putih. Silika presipitat disaring dan dibilas dengan akuades panas untuk menghilangkan asam yang
berlebih. Silika presipitat dikeringkan dalam oven pada suhu 105 °C [16]. Reaksi pembentukan silika
berlangsung seperti persamaan (1):

NaZSiO3+ HzSO4 - Si02+ Nast4+ HzO (1)

Pembuatan komposit kitosan silika

Kitosan diseragamkan ukurannya sampai 100 mesh. Sebanyak 1 g kitosan dilarutkan dalam 100 mL asam
asetat (CH3COOH) 2% (v/v). Silika presipitat sebanyak 10 g ditambahkan ke dalam larutan kitosan untuk
membentuk campuran dengan perbandingan 1:10 (g/g). Campuran diaduk menggunakan magnetic stirrer
selama 6 jam pada suhu 30 °C dengan kecepatan 400 rpm sampai homogen. Larutan dituangkan secara
perlahan di atas pelat kaca dan diratakan dengan menggunakan batang stainless steel. Komposit kitosan silika
yang dihasilkan kemudian dikeringkan menggunakan oven pada suhu 50 °C sampai kering. Komposit kitosan
silika dikarakterisasi menggunakan instrumen Fourier Transform Infrared (FTIR) dan Scanning Electron
Microscope-Energy Dispersive Spectroscopy (SEM-EDX) [17].

Pembuatan larutan baku logam berat besi (I1I) 100 ppm

Larutan besi dibuat dengan menimbang 0,1 g besi klorida heksahidrat (FeCl;.6H,O). Kemudian
dimasukkan ke dalam labu takar ukuran 1000 mL. Akuades ditambahkan ke dalam labu ukur hingga tanda
batas, selanjutnya dikocok hingga homogen

Penentuan pH terbaik pada adsorpsi ion logam berat besi (II1)

Sebanyak 2,5 mL larutan besi dimasukkan ke dalam labu ukur berukuran 25 mL. Akuades ditambahkan ke
dalam labu ukur hingga tanda batas, kemudian dikocok hingga homogen sehingga dihasilkan larutan besi
dengan konsentrasi 10 ppm. Larutan besi diatur keasamannya pada pH 2, 3, 4, 5, dan 6 dengan menambahkan
larutan asam klorida (HCI) 1 M atau natrium hidroksida (NaOH) 1 M. Larutan besi yang telah diatur pH-nya
kemudian dimasukkan ke dalam erlenmeyer berukuran 50 mL. Komposit kitosan silika sebanyak 0,5 g
ditambahkan ke dalam larutan besi, selanjutnya diaduk dengan kecepatan 200 rpm selama 60 menit. Larutan
didiamkan selama 24 jam lalu disaring menggunakan kertas saring. Filtrat yang diperoleh kemudian dianalisis
menggunakan Atomic Absorption Spectrophotometry (AAS) [18].

Uji % removal logam berat besi (III) yang teradsorpsi
Persentase penyisihan logam berat besi (I11) dapat dihitung menggunakan persamaan (2) :

Persentase penyisihan =

Co=Cs % 100% )
Co

C, adalah konsentrasi logam berat besi (III) sebelum adsorpsi (mg/L) dan Cs adalah konsentrasi logam berat
besi (III) sesudah adsorpsi (mg/L).

3. Hasil
Isolasi Silika Limbah Ampas Tebu

Gambar 1 adalah abu ampas tebu yang diperoleh setelah kalsinasi. Fraksi organik ampas tebu akan
teroksidasi membentuk oksida, misalnya unsur C dan H akan membentuk CO, dan H,O (uap). Selain fraksi
organik, fraksi anorganik seperti ion Mg?", AI**, P>*, S¢* K*, CI', Ca*+, Cu®', dan Zn?* juga teroksidasi menjadi
MgO, A1203, P205, SO3, Kzo, CuO, CaO, dan ZnO.
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Gambar 1. Penampakan abu ampas tebu

Proses selanjutnya adalah ekstraksi natrium silika dari abu ampas tebu hasil pencucian. Reaksi SiO; pada
abu ampas tebu dengan larutan natrium hidroksida berlangsung seperti persamaan (3):

Si0, + 2NaOH — Na,SiOs + H,0 3)

Tahap selanjutnya adalah sintesis silika melalui proses sol-gel, dengan cara menambahkan asam ke dalam
larutan natrium silikat. Selama proses sol-gel, larutan natrium silikat ditetesi dengan H,SO4 sambil diaduk
hingga terbentuk sol-gel putih.

Karakterisasi Silika Ampas Tebu
Silika abu ampas tebu yang telah direndam menggunakan HCI kemudian dikarakterisasi menggunakan X-
Ray Fluorescence (XRF) disajikan pada Tabel 1.

Tabel 1. Komposisi senyawa oksida silika abu ampas tebu

Senyawa Kadar (%) Senyawa Kadar (%)
SiO; 56,700 K.O 0,785
MgO 0,186 Cl 0,057
ALO; 0,199 CaO 0,254
P,0s 0,078 CuO 0,013
SOs 0,081 ZnO 0,030
Balance 41,400

Karakterisasi menggunakan XRF menunjukkan bahwa komponen utama abu ampas tebu adalah SiO»
dengan persentase sebesar 56,70%, sedangkan kandungan senyawa oksida lainnya relatif kecil dari total
kandungan senyawa. Tabel 1 menunjukkan bahwa abu ampas tebu masih mengandung oksida logam lainnya
seperti MgO, Al,O3, K,0, CaO, CuO dan ZnO. Keberadaan oksida-oksida logam ini menandakan pencucian
abu ampas tebu menggunakan HCI masih belum sempurna. Hal ini juga dipertegas dengan adanya kandungan
klorida yang terdeteksi pada silika abu ampas tebu yang dihasilkan.

Hasil yang diperoleh menunjukkan bahwa kondisi proses yang digunakan masih kurang efektif dalam
mensintesis silika dari ampas tebu. Norsuraya dkk. [14] melaporkan kandungan silika setelah perlakuan asam
sebesar 88,13%. Kemurnian yang tinggi ini dikarenakan suhu kalsinasi yang dijalankan pada 1000 °C,
sementara pada penelitian ini hanya 600 °C. Suhu yang lebih tinggi akan menghasilkan abu yang lebih sedikit
dan kandungan silika yang lebih tinggi. Bagaimanapun, kandungan silika yang ada di dalam abu ampas tebu
sangat bervariasi. Hal ini tergantung pada lingkungan sekitar, sifat tanah, waktu pemanenan, dan proses yang
dilakukan untuk mengekstraksi silika dari abu ampas tebu.

Karakterisasi Komposit Kitosan Silika

Gambar 2(a) merupakan spektrum FTIR pada kitosan murni, di mana terdapat pita serapan pada bilangan
gelombang 3439 ¢m™!, yang mewakili -OH dari gugus hidroksil yang terikat pada atom karbon. Selanjutnya,
pada kitosan terlihat gugus amida melalui pita serapan pada 1555 cm™. Gugus amida merupakan gugus aktif
penting dalam kitosan. Pita serapan pada 2800-3000 cm ™' menunjukkan kehadiran gugus C—H. Serapan pada
1309 cm™! merupakan asimetris dari gugus C-O-C yang berasal dari gugus keton pada ikatan polimer kitosan.
Pita serapan pada 1010 cm™ mewakili vibrasi stretching gugus C—O dari CH-OH. Gugus C-N dari senyawa
amina yang terikat terdeteksi pada bilangan gelombang 1260 cm™. Terakhir, gugus amida C=0 terdeteksi pada
bilangan gelombang 1656 c¢m’!, yang merupakan gugus amin pada kitosan yang mengikat gugus asil
(asetamida) [21].
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Gambar 2(b) menunjukkan spektrum FTIR pada komposit kitosan silika, di mana terlihat pita serapan baru
dalam komposit kitosan silika. Serapan melebar pada 3399 ¢m™ menunjukkan vibrasi regangan gugus -OH
dan -NH. Pita serapan pada 1500-1650 cm™ menunjukkan kehadiran gugus CO-NH.. Serapan tajam pada
1078 cm™ menunjukkan vibrasi ulur asimetris gugus Si-O dari gugus siloksan (Si-O-Si). Pita serapan pada
970,83 cm™! menunjukkan keberadaan gugus silanol (Si-OH) [22]. Kehadiran gugus fungsi baru ini
menunjukkan interaksi kuat antara silika dan kitosan. Tabel 2 menunjukkan rentang bilangan gelombang pada
spektrum FTIR kitosan dan kitosan silika.
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Gambar 2. Spektrum FTIR (a) kitosan murni dan (b) komposit kitosan silika

Tabel 2. Hasil spektrum FTIR kitosan murni dan komposit kitosan silika

Rentang Bilangan Kitosan Komposit
Vibrasi Gugus Gelombang (cm™) murni kitosan Silika
(em™) (em™)

O-H 3200-3600 3439,14 3399,88
N-H Primer 3500-3300 3439,14 3399,88
C-H 2800-3000 2878,83 2632,57
C=0 amida 1680-1630 1656,42 1639,20
C-N 1300-1000 1260,57 -

Si-O-Si dan Si-O-C alifatik 1110-1000 - 1078,03
Si-OH 1000-830 - 970,83

Gambar 3. Hasil SEM komposit kitosan silika pada perbesaran (a) 500x; (b) 1.000x; (c) 5.000x; dan (d)
10.000x

Gambar 3(a) dengan pembesaran 500x terlihat bahwa komposit kitosan silika memiliki permukaan yang
kasar dan tidak beraturan. Struktur ini juga diperjelas dengan pembesaran 1.000x pada Gambar 3(b). Analisis

98



Jurnal Teknik Kimia USU, Vol.15, No.2 (2026) 94—101

morfologi juga menunjukkan bahwa komposit kitosan silika mempunyai rongga-rongga kecil akibat
penambahan silika pada komposit. Penambahan silika ke dalam matriks kitosan menyebabkan terjadinya
interaksi antara gugus -OH pada kitosan dan gugus -OH pada silika, yang menginisiasi aglomerasi partikel
silika di dalam matriks kitosan. Ketika silika membentuk agregat, molekul kitosan akan terdorong ke
sekitarnya dan menciptakan ruang kosong atau rongga [22]. Interaksi antara kitosan dan silika dapat dilihat
jelas pada Gambar 3(c) dan 3(d), dimana partikel silika yang berbentuk bulatan putih tersebar dengan baik di
permukaan kitosan [23].

Gambar 4 dan Tabel 3 menunjukkan keberhasilan sintesis komposit kitosan ditandai dengan munculnya
unsur C, N, O, dan Si yang merupakan unsur khas pada komposit kitosan silika dan mengonfirmasi ikatan
antara kitosan dengan silika [24]. Hal ini membuktikan adanya keberadaan partikel silika yang tidak merata
namun tersebar dengan baik di permukaan kitosan sehingga membentuk tekstur kasar dan tidak beraturan [25].

Tabel 3. Hasil EDX komposit kitosan silika

Senyawa Kadar (%)
O 54,31
Si 44,59
Na 0,63
Al 0,46
_ 4,000 —  SiKa Spc_001
£ 1
2 3,000 -
v} ]
£ 5000 —]Oka
a ]
5 .
£ 4000 3 | Al
.l ak
0 u 1 | 1 1 1 | I T T ] T T T T |
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Energy [keV]
Gambar 4. EDX komposit kitosan silika

Penentuan pH Terbaik Adsorpsi Besi (I11)

Komposit kitosan silika yang disintesis diaplikasikan untuk mengadsorpsi logam besi dari larutan air. Pada
percobaan ini, pH larutan divariasikan untuk mengkaji kemampuan adsorpsi komposit. Berdasarkan Gambar
5, terlihat bahwa kenaikan pH adsorbat dapat memengaruhi persentase penyisihan logam besi (III), dimana
persentase penyisihan tertinggi diperoleh pada pH 5. Kondisi terbaik adsorben dalam mengadsorpsi ion Fe**
merupakan pH maksimum [18]. Penambahan HCI menyebabkan peningkatan ion H* dalam larutan yang
menyebabkan permukaan adsorben menjadi positif. Pada pH rendah, gugus amino (-NH>) dalam kitosan akan
terprotonasi sehingga terjadi persaingan antara ion H" dengan besi (II1) untuk mengisi sisi aktif gugus amino
(-NH,) adsorben sehingga menyebabkan efisiensi adsorpsi menurun [26]. Ketika pH larutan ditingkatkan
hingga pH 5, persentase penyisihan logam berat besi (III) mengalami peningkatan. Namun, saat pH adsorbat
telah melebihi 5, terlihat adanya penurunan persentase penjerapan logam berat besi (III). Hal ini karena pada
pH di atas 5, ion Fe** memiliki kecenderungan untuk membentuk hidroksida (Fe(OH)"). Akibatnya, terjadi
persaingan ion Fe*" bebas untuk berikatan dengan situs aktif pada adsorben sehingga jumlah ion Fe*" yang
teradsorpsi semakin berkurang [27].
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Gambar 5. Pengaruh variasi pH terhadap persentase penyisihan logam besi (I1I)

4. Kesimpulan

Berdasarkan analisis menggunakan XRF, kadar SiO, yang terdapat pada ampas tebu sebesar 56,70%.
Analisis menggunakan FTIR menunjukkan adanya sejumlah gugus fungsi pada komposit kitosan silika,
diantaranya gugus siloksan (Si-O-Si) dan gugus silanol (Si-OH). Analisis menggunakan SEM-EDX
mengonfirmasi morfologi komposit kitosan silika yang tidak merata tersebar dengan baik di permukaan
kitosan dengan tekstur kasar dan tidak beraturan, serta mengandung Si sebesar 44,59%. Pengaplikasian
komposit kitosan silika untuk mengadsorpsi logam berat besi (I11) tertinggi terjadi pada pH 5 sebesar 63,97%.
Oleh karena itu, perlu dilakukan uji coba variasi kondisi lainnya, seperti temperatur, jenis asam kuat, dan waktu
reaksi, untuk mengisolasi silika dari ampas tebu sehingga meningkatkan kadar silika yang diperoleh agar abu
ampas tebu menjadi bahan alternatif dalam penurunan Fe dalam air dengan metode adsorpsi. Perlu dilakukan
penelitian lanjutan dengan menggabungkan beberapa media untuk menurunkan unsur logam berat lainnya.
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    Na 2   SiO 3 +   H 2   SO 4  →    SiO 2 +    Na 2   SO 4 +   H 2 O


  Persentase penyisihan =      C  o   − C  s    C  o × 100 %

