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ABSTRAK 

 
KONVERSI Mg2+ DALAM AIR TUA (BITTERN) MENJADI Mg(OH)2 

MENGGUNAKAN METODE ELEKTROKIMIA 
 
 

 
Oleh 

 
 

HANIF AMRULLOH ZA 
 
 
 
 

Dalam penelitian ini telah dilakukan uji kelayakan metode elektrokimia untuk 

konversi Mg2+ dalam air tua (bittern) menjadi Mg(OH)2, dengan fokus pada 

pengaruh potensial, pengenceran, dan waktu kontak terhadap hasil dan kemurnian 

Mg(OH)2 yang dihasilkan. Proses elektrokimia dilakukan menggunakan sel 

elektrokimia 2-kompartemen, terhubung dengan  jembatan garam yang dibuat dari 

suspensi NaCl dalam agar-agar. Penelitian ini dilakukan menggunakan nikel 

sebagai katoda dan karbon sebagai anoda. Hasil yang diperoleh adalah Mg(OH)2 

dengan hasil dan kemurnian terbaik didapatkan pada kondisi potensial 18 volt, 

faktor pengenceran bittern 4x, dan waktu elektrolisis 4 jam, dengan rendemen 

85,59 % dan kemurnian 91,21 %. Karakterisasi dengan XRF menunjukkan bahwa 

unsur pengotor mayor adalah Cl. Karakterisasi dengan SEM menunjukkan bahwa 

Mg(OH)2 berbentuk kristal memanjang dan sampel MgO berbentuk kubus. 

Karakterisasi dengan XRD menunjukkan bahwa pada sampel Mg(OH)2 terdiri 



dari 3 fasa kristalin dengan struktur Mg(OH)2 berbentuk trigonal sedangkan 

sampel MgO terdiri dari 4 fasa kristalin dengan struktur MgO berbentuk kubus. 

Menggunakan persamaan Scherrer diperoleh bahwa ukuran partikel rata-rata 

Mg(OH)2 dan MgO masing-masing adalah 23,65 nm dan 45,44 nm. 

 
Kata Kunci : air tua (bittern), Mg(OH)2, elektrokimia, elektrolisis, sel  

           elektokimia 2-kompartemen, MgO. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 
 
 
 
 

ABSTRACT 

 
CONVERSION OF Mg2+ IN BITTERN BECOMES Mg(OH)2 USING 

ELECTROCHEMICAL METHOD 
 
 

 
By 

 
 

HANIF AMRULLOH ZA 
 
 
 
 

In this study, electrochemical method has been tested for its feasibility in 

converting Mg2+ in bittern to Mg(OH)2, focusing on the efect of potential, 

dilution, and contact time on the yield and purity of Mg(OH)2. The 

electrochemical process was performed using a 2-compartment electrochemical 

cell, connected by salt bridge prepared by suspension of NaCl in gelatin. The 

electrolysis process was conducted using nickel as cathode and carbon as anode. 

The Mg(OH)2 with the highest yield and purity was obtained from the experiment 

carried out using the potential 18 volt, 4x bittern dilution factor, and 4 hours 

electrolysis time, with yield of 85,59% and purity 91,21%. Characterization with 

XRF shows that the major impurity is Cl. Characterization with SEM shows that 

Mg(OH)2 is elongated crystal and MgO sample is cubic. Characterization with 

XRD showed that the Mg(OH)2 sample consisted of 3 crystalline phases with 

trigonal  Mg(OH)2 structures while the MgO sample consisted of four crystalline 

phases with a cube-shaped MgO structure. Using the Scherrer equation we found 



that the mean particle sizes of Mg(OH)2 and MgO are 23,65 nm and 45,44 nm, 

respectively. 

 
Kata Kunci : bittern, Mg(OH)2, electrochemistry, electrolysis,  

           2-compartment electrochemical cell, MgO. 
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I.   PENDAHULUAN 
 
 
 
 
A.  Latar Belakang 

 
Indonesia merupakan salah satu negara di dunia yang memiliki kekuatan di bidang 

maritim. Hal ini dapat dibuktikan dengan luas laut yang dimiliki Indonesia 

mencapai 5,80 juta km2, terdiri dari 0,30 juta km2 perairan teritorial, 2,80 juta km2 

perairan pedalaman dan kepulauan, 2,70 juta km2 Zona Ekonomi Ekslusif (ZEE), 

terdiri lebih dari 17.500 pulau, serta panjang garis pantai mencapai 99,09 km, 

menyimpan kekayaan yang sangat luar biasa (Pusat data, statistik, dan informasi 

KKP, 2015). Salah satu potensi laut yang perlu dikembangkan di Indonesia adalah 

pemanfaatan air tua (bittern) yang dihasilkan sebagai limbah dari produksi garam, 

sebagai gambaran luas tambak garam di Indonesia sekitar 28.556,07 ha (Pusat 

data, statistik, dan informasi KKP, 2015) dan setiap hektar tambak garam 

menghasilkan sekitar 320 liter bittern/hari (Saputro dkk., 2010), sehingga dalam 

sehari dapat dihasilkan sekitar 9,10 juta liter bittern. 

 
Bittern merupakan cairan pekat (>29 Be) hasil dari limbah tambak garam setelah 

proses produksi garam, dan mengandung ion Na+ (12,81%); Mg2+ (3,88%); K+ 

(0,33%) dan ion-ion mikro lainnya (Sani, 2010). Bittern umumnya dicampurkan 

kembali ke dalam air laut bahan pembuatan garam untuk mempercepat proses 

penguapan. Dewasa ini bittern sudah banyak dimanfaatkan dalam banyak sektor 
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baik secara langsung maupun tidak langsung. Secara langsung bittern 

dimanfaatkan sebagai suplemen minuman (nigari), campuran air untuk berendam, 

pengawet ikan (Sembiring, 2011) dan koagulan limbah industri (Sutiyono, 2006). 

Secara tidak langsung bittern dimanfaatkan sebagai bahan baku seperti pupuk 

majemuk (Sidik, 2013; Nadia dkk, 2015), bahan baku produk garam kalium 

(Ghosh et al.,  2014), dan pembuatan senyawa turunan magnesium seperti 

magnesium oksida (MgO) (Panda and Mahaputra, 1983; Landy and Richard, 

2004; Mustafa and Abdullah, 2013), magnesium sulfat (MgSO4) (Hapsari, 2006; 

Sani, 2010) dan magnesium hidroksida (Mg(OH)2) (Alamdari et al.,2008; 

Suprihatin 2010; Rafie and Mohamed, 2013). 

. 
Magnesium hidroksida (Mg(OH)2) merupakan senyawa yang berperan penting 

dalam kehidupan manusia karena dimanfaatkan dalam kegiatan industri seperti 

bahan pengisi kertas, bahan refraktori, proses pemurnian gula, pengeringan 

produk makanan dan proses pemurnian unsur radioaktif uranium (Dong et al., 

2010).  Selain itu, dalam bidang farmasi digunakan sebagai bahan baku dalam 

pembuatan obat maag dimana Mg(OH)2 berperan sebagai antasida untuk 

menetralkan asam lambung (Fernandez et al., 2009).  Dalam bidang industri, 

biasanya digunakan sebagai katalis, sorben untuk bahan kimia dan berbagai 

macam polutan dalam limbah (Gulkova et al., 2004) dan sebagai bahan baku 

produksi MgO yang digunakan untuk zat antibakteri, zat penetralisasi untuk air 

limbah industri, serta bahan refraktori (Aphane, 2007). 

 
Proses pengubahan Mg2+ dalam bittern menjadi Mg(OH)2 umumnya dilakukan 

dengan penambahan reagen kimia seperti dolomit (Panda and Mahaputra, 1983), 
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kalsium hidroksida (CaOH) (Balarew et al., 2000), amonium hidroksida (NH4OH) 

(Gosh et al., 2007; Gosh et al., 2010; Rafi and Mohamed, 2013), dan natrium 

hidroksida (NaOH) (Alamdari et al., 2008). Kelemahan dari metode tersebut 

adalah kelebihan penambahan reagen dapat mengurangi kemurnian Mg(OH)2, 

adanya produk sekunder yang dihasilkan dan kurang ekonomis. Pada prinsipnya, 

Mg2+ dapat diubah menjadi Mg(OH)2 yang tidak larut dalam air dengan 

mengubah pH larutan hingga bersifat basa, sehingga akan terjadi reaksi : 

Mg2+
(aq) + 2OH-

(aq)             Mg(OH)2(s)                                  (1) 
 
 
Berdasarkan reaksi di atas, secara prinsip Mg(OH)2 dapat diperoleh dari bittern 

dengan metode elektrokimia berdasarkan reaksi elektrolisis yang berlangsung 

sebagai berikut: 

 
Reaksi katoda : 

2H2O(l) + 2e-           H2(g) + 2OH-
(aq)   E

0= - 0,828 V (2) 

Reaksi anoda: 

  2Cl-
(aq)           Cl2(g) + 2e-    E0= - 1,36V  (3) 

 
Ion OH- yang terbentuk di katoda selanjutnya akan bereaksi dengan ion Mg2+ 

menghasilkan Mg(OH)2.  Proses di atas menunjukkan bahwa pengendapan 

Mg(OH)2 akan terjadi jika OH- yang terbentuk memiliki konsentrasi yang cukup 

untuk melampaui hasil kali kelarutan (Ksp) Mg(OH)2.  Ksp dari Mg(OH)2 adalah 

1,5 x 10-11  sehingga magnesium hidroksida akan terbentuk jika pH 10,70-11. 

 
Secara elektrokimia, jumlah OH- yang terbentuk bergantung pada besarnya arus 

yang dialirkan dalam larutan elektrolit dan waktu elektrolisis. Dalam proses 
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elektrokimia, potensial berbanding lurus dengan kuat arus, maka jumlah arus akan 

meningkat jika potensial dinaikkan, sehingga potensial dapat digunakan sebagai 

variabel kerja dalam proses elektrolisis. 

 
Dalam prakteknya, proses elektrokimia dapat dilangsungkan dalam satu 

kompartemen atau dua kompartemen.  Pada penelitian ini, dilakukan elektrolisis 

untuk mendapatkan magnesium hidroksida dari larutan bittern dengan sistem sel 

2–kompartemen.  Keuntungan menggunakan sistem sel 2-kompartemen adalah 

hasil yang didapat memiliki tingkat kemurnian yang lebih baik dibandingkan 

dengan sistem sel 1-kompartemen. Pada proses elektrolisis dengan sistem sel 2-

kompartemen ini dilakukan dua bagian yaitu kompartemen katodik difungsikan 

sebagai kompartemen larutan bittern sekaligus pembangkit ion OH- untuk 

membentuk Mg(OH)2 dan kompartemen anodik difungsikan sebagai 

kompartemen larutan bittern sekaligus pembangkit Cl2 (Pilson, 1998; Rieger, 

1994; Walsh, 2001). 

 
Dalam penelitian ini, percobaan dilakukan dengan sel elektrolisis 2-kompartemen 

menggunakan NaCl yang disuspensikan dalam agar-agar sebagai jembatan garam 

yang berguna untuk menjaga kenetralan muatan listrik pada larutan di setiap 

elektroda melalui difusi ion-ion.  Dengan adanya jembatan garam ini maka terjadi 

pertukaran ion-ion di kedua bagian elektroda, maka ion negatif dari jembatan 

garam masuk ke salah satu setengah sel yang kelebihan muatan positif dan ion 

positif dari jembatan garam berdifusi ke bagian lain yang kelebihan muatan 

negatif.  Secara khusus, dalam penelitian ini dilakukan proses elektrolisis pada 

bittern dengan  potensial dan tingkat pengenceran yang berbeda, untuk 
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mempelajari pengaruh potensial dan pengenceran terhadap rendemen Mg(OH)2 

yang diperoleh. Seperti diketahui sebelumnya bahwa bittern merupakan cairan 

pekat yang mengandung banyak komponen, elektrolit yang pekat dapat 

mengganggu proses elektrokimia (Hsu, 2005) dan banyaknya komponen dapat 

mempengaruhi kemurnian Mg(OH)2 yang diperoleh, sehingga variabel perlakuan 

terhadap kemurnian Mg(OH)2 yang dihasilkan dapat menggunakan potensial dan 

tingkat pengenceran yang tepat. 

 
B. Tujuan Penelitian 

 
Berdasarkan latar belakang masalah yang telah dipaparkan di atas, penelitian ini 

dilakukan dengan tujuan untuk mempelajari pengaruh variabel perlakuan 

terhadap kemurnian Mg(OH)2 yang dihasilkan. 

 
C. Manfaat Penelitian 
 
 
Penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi kelayakan metode 

elektrokimia untuk menghasilkan Mg(OH)2 dari bittern dan sebagai teknologi 

untuk mendapatkan nilai tambah dari bittern. 
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II.   TINJAUAN PUSTAKA 
 
 
 
 
A. Air Tua (Bittern)  

 
Air tua (bittern) merupakan air limbah  yang diperoleh dari proses produksi garam 

rakyat. Bittern hasil produksi garam  jumlahnya cukup melimpah dengan 

perbandingan jumlah garam yang diproduksi dengan bittern yang terbuang dalam 

satu musim adalah 1:3 (Sani, 2010). Dengan jumlah yang cukup melimpah, 

diperlukan teknologi untuk memanfaatkan bittern agar diperoleh produk bernilai 

ekonomi dan dapat meningkatkan pendapatan petani garam. Bittern diperoleh dari 

sisa endapan garam NaCl hasil dari proses penguapan serta pencucian pada proses 

pemurnian garam.  

 
Bittern memiliki kandungan mineral seperti magnesium (Mg), natrium (Na), 

kalsium (Ca), serta garam - garam seperti CaCl2, MgCl2, MgSO4, dan NaCl (Sani, 

2010). Pada proses pembuatan garam dihasilkan kristal garam disebut dengan 

garam krosok yang mengandung zat pengotor seperti ion Ca2+, Mg2+, Al3+, Fe3+, 

SO4
2-, I- dan Br-. Untuk meningkatkan kualitas garam, perlu dilakukan pemurnian 

terhadap garam krosok tersebut. Salah satu cara untuk pemurniannya dengan 

menambahkan bahan pengikat pengotor.  
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Bahan pengikat pengotor ditambahkan agar garam dapur yang dihasilkan melalui 

penguapan air laut tidak bercampur dengan senyawa lain yang terlarut, seperti 

MgCl2, MgSO4, CaSO4, CaCO3, KBr, dan KCl dalam jumlah kecil (Burhanuddin, 

2001). Pada proses pembuatan garam, ladang garam dibuat petak - petak dan 

bertingkat di pinggir pantai. Dengan medan yang bertingkat - tingkat, gaya 

gravitasi air mengalir ke hilir kapan saja yang dikehendaki. Dari proses tersebut, 

setiap air  laut yang diuapkan sampai kering mengandung mineral seperti CaSO4, 

KCl, MgSO4, MgCl2, NaBr, NaCl dan air dengan berat total 1.025,68 gram. 

Setelah dikristalisasi, diperoleh garam dapur dengan kepekatan 16,75 - 28,5 Be 

setara dengan 23,3576 gram dari jumlah bahan baku tersebut diperoleh garam 

dapur 40,97 % (Burhanuddin, 2001).  

 
Bittern merupakan air limbah dari proses produksi garam rakyat, jumlahnya 

cukup besar sehingga dapat dimanfaatkan untuk menghasilkan produk yang 

bernilai ekonomi dan dapat meningkatkan pendapatan petani garam. Secara 

langsung bittern dimanfaatkan sebagai suplemen minuman (nigari), campuran air 

untuk berendam, pengawet ikan (Sembiring, 2011) dan koagulan limbah industri 

(Sutiyono, 2006). Secara tidak langsung bittern dimanfaatkan sebagai bahan baku 

seperti bahan baku pupuk majemuk (Sidik, 2013; Nadia dkk, 2015), bahan baku 

garam kalium (Ghosh et al.,  2014), dan bahan baku pembuatan senyawa turunan 

magnesium seperti magnesium oksida (MgO) (Panda and Mahaputra, 1983; 

Landy and Richard, 2004; Mustafa and Abdullah, 2013), magnesium sulfat 

(MgSO4) (Hapsari, 2006; Sani, 2010) dan magnesium hidroksida (Mg(OH)2) 

(Alamdari et al.,2007; Suprihatin 2010; Rafie and Mohamed, 2013). 
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Gambar 1. Bagan proses pembuatan garam evaporasi kadar NaCl tinggi  
(Purbani, 2000). 
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B. Magnesium 

 
Magnesium merupakan unsur kedelapan terbanyak di dalam kerak bumi, namun 

tidak ditemukan sebagai unsur murni, terdapat sebagai mineral dengan komposisi 

yang berbeda.  Berbagai jenis mineral yang mengandung magnesium sudah 

ditemukan dan dimanfaatkan secara langsung maupun sebagai bahan baku 

produksi magnesium.  Beberapa contoh mineral magnesium disajikan dalam 

Tabel 1 (Aral et al., 2004; Briggs and Lythe., 1971; Canteford, 1985; Girgis and 

Girgis, 1969; Mellor, 1924; Rizwan et al., 1999). 

 
Tabel 1. Contoh berbagai mineral magnesium 

Nama Mineral Rumus Kimia 
Artinit MgCO3.Mg(OH)2.3H2O 
Barringtonit MgCO3.2H2O 
Brusit Mg(OH)2 
Dolim MgO.CaO 
Dolomit MgCO3.CaCO3 
Dypingit 4MgCO3.Mg(OH)2.5H2O 
Epsemit MgSO4.7H2O 
Forsterit Mg2SiO4 
Hydromagnesit 4MgCO3.Mg(OH)2.4H2O 
Hydrotalsit Mg6Al2.(CO3)(OH)16.4H2O 
Karnalit MgCl3KCl.6H2O 
Kieserit MgSO4.7H2O 
Magnesit MgCO3 
Olivin Mg2Fe2.SiO4 
Nesquehonit MgCO3.3H2O 
Spinel MgAl2O4 

 

Magnesium merupakan unsur kimia yang sangat penting karena memiliki manfaat 

yang sangat luas, baik sebagai unsur maupun sebagai senyawa.  Sebagai unsur, 

logam magnesium dimanfaatkan untuk berbagai tujuan, antara lain (1) bahan alloy 

ringan dalam otomotif, (2) bahan campuran aluminium, (3) bahan refraktori, dan 

(4) additif untuk tinta dan produk karet (Mordike and Ebert, 2001).  Selain dalam 
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bentuk unsur,  berbagai senyawa magnesium memiliki pemanfaatan yang sangat 

luas.  Salah satunya adalah magnesium hidroksida. 

 
C. Magnesium Hidroksida (Mg(OH)2) 

 
Magnesium hidroksida (Mg(OH)2), juga dikenal sebagai brusit, adalah padatan 

putih dengan massa molar 58,30 g mol-1 dan kepadatan 2,40 g ml-1 .  Senyawa ini 

sulit larut dalam air, dengan kelarutan hanya 0,0012 g dalam 100 g air pada suhu 

kamar (Aral et al., 2004).  Senyawa ini merupakan senyawa kimia yang sangat 

penting karena memiliki pemanfaatan yang sangat luas dan beragam. 

 
Magnesium hidroksida memiliki banyak aplikasi diantaranya yaitu netralisasi 

limbah asam, penghilangan logam berat dari limbah industri, dan untuk 

pembuangan gas.  Magnesium hidroksida dapat digunakan sebagai pengisi asap 

dan api retardant dalam polimer, serta prekursor untuk produksi lain bahan kimia 

magnesium (Aral et al., 2004). 

 
Sebagai obat, magnesium hidroksida (biasanya disebut 'susu magnesium') 

digunakan sebagai bahan baku dalam pembuatan obat maag yang berperan 

sebagai antasida untuk menetralkan asam lambung. Magnesium hidroksida dapat 

diterapkan dalam pengolahan air limbah industri dengan berat padatan bubur 

sekitar 58-62% untuk menaikkan pH larutan asam sehingga ramah lingkungan.  

Senyawa ini merupakan asam penetral yang lebih aman dalam menetralkan suatu 

senyawa lain dibandingkan senyawa asam penetral lain seperti soda kaustik 

(natrium hidroksida) dan kapur, yang umum digunakan dalam netralisasi asam 

logam pada industri limbah (Aral et al., 2004).  Magnesium hidroksida memiliki 
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keuntungan tambahan yaitu memiliki perubahan pH yang lebih kecil 

dibandingkan soda kaustik dan kapur. Air limbah yang dicampur dengan 

magnesium hidroksida secara berlebihan memiliki pH < 9-10, sedangkan 

penambahan soda kaustik dan kapur secara berlebihan akan menghasilkan pH>12.  

 
Magnesium hidroksida telah diterapkan pada beberapa aplikasi industri seperti 

yang  telah dijelaskan sebelumnya. Baru-baru ini, penggunaan magnesium 

hidroksida digunakan sebagai bahan aditif tahan api dan bahan aditif penekanan 

asap dalam produksi polimer (Hornsby and Watson, 1990; Innes and Cox, 1997; 

Johnson et al., 1999; Molesky, 1991; Rothon dan Hornsby, 1996; Zhang et al., 

2004). 

 
Magnesium hidroksida sebagian besar digunakan di dunia sebagai retardant 

(Focke et al., 1997), karena tidak mengandung halogen atau logam berat 

sehinggah lebih ramah lingkungan daripada senyawa nyala api retardant yang 

mengandung logam antimon atau terhalogenasi (klorida dan bromida). Meskipun 

halogenasi nyala api retardant sangat efektif dalam pengaruh nyala api, namun 

penguraian produknya dapat menyebabkan masalah lingkungan, karena terjadi 

pelepasan uap korosif (Gibert et al., 2000).  

 
Magnesium hidroksida telah dilaporkan memiliki semua karakteristik yang 

dibutuhkan untuk menjadi filter tahan api karena tahan asap daripada nyala api 

retardant (Rothon and Hornsby, 1996). Fungsi magnesium hidroksida sebagai 

nyala api retardant yaitu melepaskan uap air dalam kebakaran dan mengalihkan 

panas dari api, sehingga mengurangi pembentukan gas yang mudah terbakar, dan 



12 
 

menghambat pembakaran yang dapat menyerap panas serta pendinginan substrat 

yang dapat terurai menjadi MgO dan uap air.  

 
D. Pembuatan Magnesium Hidroksida (Mg(OH)2) 

 
Magnesium hidroksida dapat dihasilkan dari mineral yang mengandung 

magnesium dengan cara menguraikan mineral sumbernya.  Sebagai contoh, 

pembuatan magnesium hidroksida dari dolomit dilakukan dengan tahapan sebagai 

berikut (Aral et al., 2004). 

 
(i) Kalsinasi dolomit 

CaMg(CO3)2 (s)             CaO.MgO(s) + 2CO2(g) (4) 

(ii) Slaking dolomit 

CaO.MgO(s) + 2H2O(l)                   Ca(OH)2(aq) + Mg(OH)2(aq) (5) 

(iii) Preparasi Mg(OH)2 

Ca(OH)2 (s) + Mg(OH)2 (s) + MgCl2(aq)            2Mg(OH)2(s +CaCl2(aq) (6) 

Bahan baku lain yang sudah digunakan adalah kieserit ( MgSO4.7H2O) dengan 

tahapan pengolahan pada Gambar 2.  
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Gambar 2.  Skema teknologi sintesis Mg(OH)2 dari garam magnesium dan  
amonium hidroksida dengan modifikasi (Aral et al, 2004). 

 

Pada proses sintesis magnesium hidroksida di atas, substrat yang digunakan yaitu  

kieserit ( MgSO4.7H2O), hidrat magnesium klorida (MgCl2.6H2O), magnesium 

nitrat ( Mg(NO3)2.6H2O), dan amonium hidroksida (NH4OH) sebagai agen 

presipitasi dan senyawa non ionik dari kelompok poli (etilena glikol) : PEG 200, 

PEG 400, PEG 8000, dan PEG 20000.  Magnesium hidroksida yang diperoleh 

dari larutan 5% garam magnesium dan diberikan larutan amonium hidroksida 

untuk mempertahankan jumlah stoikiometri reagen.  Presipitasi dilakukan pada 

suhu 60 0C.   

 
Selanjutnya, bagian dari 200 cm3 larutan garam magnesium dan 200 cm3 

amonium hidroksida diaduk secara bersamaan dengan ditambakan 50 cm3 air, 

dimana akan ditempatkan dalam reaktor dengan kapasitas 500 cm3 yang 

dilengkapi pengaduk kecepatan tinggi (1800 rpm). Reagen lalu diaduk oleh 

pompa peristaltik dengan laju 2,3 cm3/min.  Reaktor ditempatkan di termosat 
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(MP14, Julabo) untuk mengontrol suhu konstan.  Endapan yang diperoleh dicuci, 

disaring, dan dikeringkan pada 105 C selama 8 jam (Pilarska et al., 2012).  

 
Bahan baku lain yang sudah digunakan adalah mineral magnesium klorida heksa 

hidrat (bischofite) (MgCl2.6H2O) dengan tahapan pengolahan pada Gambar 3.  

 
 
 

 

 
Gambar 3. Proses pembuatan Mg(OH)2 dari mineral bischofite (MgCl2.6H2O). 

 
 
Tahapan yang terjadi adalah mula-mula mineral magnesium klorida heksa hidrat 

(bischofite) dikalsinasi sehingga dihasilkan senyawa MgCl2, dan selanjutnya 

diendapkan dengan menambahkan NaOH sehingga dihasilkan campuran 

Mg(OH)2, NaCl dan H2O. Tahapan berikutnya, campuran tersebut dikalsinasikan 

untuk menghasilkan MgO. Selanjutnya adalah tahapan filtrasi, pada tahapan ini 

dilakukan filtrasi karena MgO tidak dapat dikonversi ke Mg(OH)2.  Lalu 

ditambahkan air dengan campuran MgO dan NaCl (1,8 g MgO + 3,63 g NaCl).  

Kemudian endapan disaring dan larutan NaCl dicuci dengan air.  Filtrasi 

dilakukan  dalam vakum pada corong buchner.  Volume bubur MgO(s) + 

Mg(OH)2(s) + NaCl(aq) adalah 20 ml dan volume air adalah 20 ml. Kemudian 

dicuci, didiamkan selama ~ 1 jam dan dikeringkan pada 20 °C (Kondakov, 2007). 

 
Sebelumnya, untuk pembuatan senyawa magnesium dari air laut pertama kali 

dilakukan pada tahun 1937 dan sekarang telah dioperasikan di seluruh dunia. 

Pengendapan 
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hidroksida dari 
magnesium klorida 
menggunakan 
natrium hidroksida 
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Mg(OH)2+ 
NaCl + H2O 
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NaCl dan 
hidrasi MgO 

Pemisahan dan 
pencucian 
campuran 
Mg(OH)2 + 
MgO dari 
larutan NaCl 

Hidrasi 
MgO 

Mg(OH)2 
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Magnesium hidroksida (Mg(OH)2 yang diperoleh dengan metode air laut 

merupakan senyawa awal  yang ditemui dalam industri pembuatan magnesia. 

 
Dalam proses pembuatan Mg(OH)2, garam magnesium dalam air laut direaksikan 

dengan kalsium hidroksida dimana mineral yang digunakan yaitu dolomit dan 

dolime ( sesudah dikalsinasi), lalu dikalsinasi dan terhidrasi sebelum direaksikan 

dengan air laut dan terakhir dilakukan pengendapan sehingga terbentuk Mg(OH)2 

(Cook, 1996). 

 
Selain itu, pembuatan bubur magnesia atau biasa disebut endapan Mg(OH)2 

dilakukan dengan proses DOW dari air laut melalui beberapa tahapan yakni :1) 

mineral dolomit dikalsinasi terlebihi dahulu, 2) proses slaking, 3) produk hasil 

slaking direaksikan dengan air laut 4) pemisahan endapan Mg(OH)2 yang 

terbentuk. Reaksinya adalah: 

MgCl2(aq) + Ca(OH)2(s)               Mg(OH)2(s) + CaCl2(aq)      H= +9,46 kJ (7) 

MgSO4(aq) + Ca(OH)2(s)              Mg(OH)2(s) + CaSO4(aq)    H= -13,30 kJ (8) 
 
 
Dalam tahap 3 yaitu proses pembuatan bubur magnesia dilakukan proses 

penambahan natrium hidroksida, yaitu proses hasil slaking direaksikan dengan air 

laut.   

 
Produk hasil slaking adalah Ca(OH)2 yang akan berekasi dengan MgCl2 dan 

MgSO4 yang ada pada air laut sehingga terbentuk produk bubur magnesia atau 

Mg(OH)2 (Austin, 1996). 
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Pembuatan magnesium hidroksida dari bahan baku bittern telah dilakukan oleh 

beberapa peneliti. Panda and Mahaputra (1983) menggunakan dolomit yang telah 

dikalsinasi untuk menghasilkan Mg(OH)2 dengan rasio perbandingan MgO + 

CaO:MgCl2 pada rentang 0,66:1 sampai 0,05:1 dan rasio pebandingan batu kapur 

terkalsinasi CaO + MgCl2 pada rentang 0,66:1 sampai 0,1:1. Percobaan tersebut 

dilakukan pada suhu 90 C dan selanjutnya padatan yang dihasilkan dikeringkan 

pada suhu hingga 200 C. Mg(OH)2 yang dihasilkan dikonversi menjadi MgO 

dengan cara dikalsinasikan pada suhu 1200 C. 

 
Ghosh et al. (2007) melaporkan salah satu langkah dalam proses pembuatan 

magnesium hidroksida. Mereka menambahkan NH4OH ke dalam bittern yang 

mengandung MgCl2 dengan rasio molar NH3:MgCl2 dari 1,3:1 – 2,0:1, reaksi 

dilakukan  pada suhu 45 - 90 C selama 5 – 30 menit. Ghost et al. (2010) 

melaporkan proses preparasi MgO dengan kemurnian tinggi (> 99 %) dari bittern 

dengan cara pembentukan intermediet Mg(OH)2, dihasilkan dari reaksi antara 

MgCl2 dan NH4OH. 

 
El Rafie and Mohamed (2013) berhasil mensintesis Mg(OH)2 berukuran nano 

partikel melalui pengendapan bittern yang kaya akan ion magnesium 73 g/L Mg2+ 

dan larutan amonia sebagai agen pengendap. Pengaruh proses pembentukan 

suspensi Mg(OH)2 dan penambahan radiasi ultrasonik dipelajari dalam sintesis 

Mg(OH)2 melalui reaksi pengendapan. Morfologi dan struktur produk yang 

dihasilkan dianalisis menggunakan alat X-Ray Diffraction (XRD), Scanning 

Electron Microscope (SEM), Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) 

dan Thermal Analysis TGA – TDA digunakan untuk mempelajari dekomposisi 
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Mg(OH)2. Hasilnya menunjukkan partikel Mg(OH)2 dengan amonium sebagai 

presipitator dan produk yang dihasilkan dimodifikasi dengan gelombang 

ultrasonik menunjukkan peningkatan luas permukaan dan penurunan ukuran 

partikel dari Mg(OH)2. Ukuran nano kristalin diverifikasi dengan bantuan alat 

Transmittance electron microscope (TEM).        

 
E. Elektrokimia 

 
Elektrokimia merupakan salah satu cabang ilmu kimia yang mempelajari tentang 

perubahan bentuk energi listrik menjadi energi kimia dan sebaliknya.  Proses  

dilakukan melibatkan reaksi redoks.  Proses transfer elektron akan menghasilkan 

dalam sejumlah energi listrik.  Dalam elektrokimia ada dua jenis sel, yaitu sel 

volta dan sel elektrolisis. Persamaan yang umum digunakan untuk mengetahui 

hubungan antara arus listrik terhadapat jumlah mol dalam elektrokimia adalah 

hukum Faraday, yakni : 

 
W= eit/F, dimana  (9) 

W = berat zat (gram) 
e   = berat ekuivalen ( Mr/Valensi) 
i    = kuat arus (A) 
t    = waktu (s) 

  F   = tetapan Faraday ( 96.500 Coulumb) 

 
Elektrolisis adalah proses menguraikan molekul dengan melewatkan arus listrik 

melalui elektrolit, dimana senyawa dapat mengantarkan listrik. Peralatan 

elektrolisis terdiri dari sepasang elektroda tenggelam dalam penghantar elektrolit 

dilarutkan dalam air.  Menurut Grotheer et al., (2006), elektrolisis air merupakan 

proses menguaraikan air dengan suplaian arus listrik, untuk menghasilkan elemen 
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dasar air yaitu hidrogen pada katoda dan oksigen pada anoda seperti disajikan 

pada Gambar 4. 

 
Dalam elektrolisis air laut, air laut itu sendiri sudah cukup berfungsi sebagai 

elektrolit untuk menghantarkan listrik. Kandungannya  lebih dari 70 unsur garam 

terlarut dalam air laut, dalam bentuk ion, terutama natrium (Na+), klorida (Cl-), 

sulfat (SO4
2-), magnesium (Mg2+), kalsium (Ca2+) dan kalium (K+) menjadikan air 

laut merupakan konduktor yang sangat baik (Badea et al., 2007). 

 

 

Gambar 4. Satu set sederhana elektrolisis air laut (Bennet, 1980). 
 

Reaksi utama yang terjadi pada sel katoda dan anoda selama proses elektrolisis air 

laut adalah: 

Katoda: 2H2O(l) + 2e-           H2 (g) + 2OH-
(aq) (10) 

Anoda : 6H2O(l)           O2 + 4H3O
+

(aq) + 4e- atau (11)  

              2Cl-
(g)             Cl2(g) + 2e- (12) 

 
Air laut bisa dielektrolisa untuk menghasilkan hidrogen pada katoda dan baik 

klorin atau oksigen pada anoda, tergantung pada beberapa faktor seperti bahan 
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elektroda dan kondisi reaksi. Menurut Badea et al. (2007), elektrolisis air laut bisa 

mengambil tiga rute utama yang adalah: 

1. Elektrolisis untuk menghasilkan hidrogen, oksigen dan alkali. 

2. Elektrolisis untuk menghasilkan hidrogen, oksigen, klorin dan alkali. 

3. Elektrolisis untuk menghasilkan hidrogen dan natrium hipoklorit (NaOCl). 

 
Pada penelitian ini digunakan sel elektrolisis dimana hubungan kuantitatif antara 

jumlah muatan listrik yang digunakan dan jumlah zat yang terlibat dalam reaksi 

telah dirumuskan oleh Faraday.  Hal ini terjadi karena melibatkan reaksi reduksi-

oksidasi yang mengandalkan peran partikel bermuatan sebagai penghantar muatan 

listrik.  Air merupakan elektrolit sangat lemah, yang dapat mengalami ionisasi 

menjadi ion-ion H+  dan OH-. 

                                         H2O(l)          H
+

(aq) + OH-
(aq) (13) 

 
Oleh karena itu, air adalah media elektrolisis yang baik untuk membuat gas H2 

dan O2.  Gas H2 diperoleh pada katoda kerena terjadi reaksi reduksi ion H+, 

sedangkan gas O2 diperoleh pada anoda karena terjadi reaksi oksidasi OH-. 

 
Metode elektrolisis telah digunakan dalam proses pembuatan Mg(OH)2. Vishnu 

Kamath and Dinamani (2004) melaporkan pembuatan Mg(OH)2 dengan substrate 

plat stainless steel dari larutan magnesium nitrat (Mg(NO3)2). Reduksi katoda 

larutan Mg(NO3)2 menghasilkan deposit Mg(OH)2 pada katoda stainless steel. 

Pertumbuhan Mg(OH)2 dikontrol dengan variasi waktu dari 5 sampai 60 menit, 

kuat arus 1 sampai 7 mA cm-2, dan konsentrasi larutan 0,025 – 0,175 M. Hasil 

yang didapatkan menunjukkan bahwa Mg(OH)2 yang didapatan berukuran sub-

mikron. 
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Rahmanto dkk. (2006) melaporkan percobaan ekstraksi magnesium dan sulfat dari 

sistem larutan MgSO4 – KCl – H2O menggunakan sel elektrolisis 3–kompartemen. 

Konsentrasi larutan garam yang digunakan adalah 1 M, dimasukkan dalam wadah 

aquarium dengan kapasitas 417 mL dan dibagi menjadi 3 kompartemen. Setiap 

kompartemen dipisahkan menggunakan plastik. Kompartemen di tengah tidak 

diberikan elektroda, kompartemen kanan adalah katoda dan kiri adalah anoda, 

masing masing kompartemen dihubungkan jembatan polikarboksilat yang 

diletakkan di bawah kompartemen. Proses elektrolisis dilakukan dengan potensial 

6 volt. Hasil yang didapatkan menunjukkan sistem elektrolisis tersebut baik 

digunakan untuk memisahkan magnesium dan sulfat dari larutan. Magnesium 

yang dipisahkan dalam bentuk Mg(OH)2 dan sulfat dalam bentuk H2SO4 dengan 

rendemen 92 %.   

 
Hidayah (2014) melaporkan pengaruh voltase terhadap rendemen magnesium 

hidroksida dari bittern melalui sistem elektrolisis. Proses elektrolisis dilakukan 

dalam tabung U yang dipisahkan dengan garam KCl, elektroda grafit dan 

potensial yang terpasang bervariasi yaitu 3, 6, 9, dan 12 volt selama 120 menit. 

Penggunaan voltase 3 sampai 9 volt meningkatkan endapan Mg(OH)2 tetapi pada 

voltase 12 volt terjadi penurunan. Rendemen tertinggi yang dihasilkan sebesar 

99,59 %. Hasil analisis kadar magnesium diperoleh sebesar 51,26 %. Spektra IR 

Mg(OH)2 hasil elektrolisis menunjukkan kemiripan dengan spektra IR Mg(OH)2 

standar. 
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F. Karakterisasi 
 

1. Difraksi Sinar-X (X-Ray Diffraction, XRD) 
 
 
Teknik difraksi sinar-X (XRD) sangat berperan penting dalam proses analisis 

padatan kristalin. XRD merupakan metode karakterisasi yang digunakan untuk 

mengetahui ciri utama kristal, seperti parameter kisi dan tipe struktur. Selain itu, 

dapat dimanfaatkan untuk mengetahui rincian lain seperti susunan berbagai jenis 

atom dalam kristal, kehadiran cacat, orientasi, dan cacat kristal (Smallman,2000). 

Elektron-elektron dengan laju tinggi menumbuk suatu bahan akan menghasilkan 

sinar-X. Teknik difraksi sinar-X dapat digunakan untuk analisis struktur kristal, 

karena setiap unsur atau senyawa mempunyai pola yang sudah tertentu. Apabila 

dalam analisis ini pola difraksi unsur diketahui maka unsur tersebut dapat 

ditentukan. Rancangan skematik spektrometer sinar-X yang didasarkan atas 

analisis Bragg seberkas sinar-X terarah jatuh pada kristal dengan sudut θ dan 

sebuah detektor diletakkan untuk mencatat sinar yang sudut hamburannya sebesar 

θ. Ketika θ diubah, detektor akan mencatat puncak intensitas yang bersesuaian 

dengan orde n yang divisualisasikan dalam difraktogram. Gambar 5 berikut 

merupakan skema dari instrumen XRD. 
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Gambar 5. Skema dasar XRD (Smallman,2000). 
 

Berkas difraksi diperoleh dari berkas sinar-X yang saling menguatkan karena 

mempunyai fase yang sama. Untuk berkas sinar-X yang mempunyai fase 

berlawanan maka akan saling menghilangkan. Syarat yang harus dipenuhi agar 

berkas sinar-X yang dihamburkan merupakan berkas difraksi maka dapat 

dilakukan perhitungan secara matematis sesuai dengan hukum Bragg. 

 
Hukum Bragg menyatakan bahwa interferensi konstruktif terjadi jika beda jalan 

sinar adalah kelipatan bulat panjang gelombang λ , sehingga dapat dinyatakan 

dengan persamaan : 

 
  n λ = 2d sin θ (14) 

 
Untuk mengetahui keadaan sinar datang dan sinar refleksi dari difraksi suatu 

bidang kristal dapat dilihat pada Gambar 6. Pemantulan Bragg dapat terjadi jika λ 

≤ 2d, karena itu tidak dapat menggunakan cahaya kasat mata, dengan n adalah 

bilangan bulat = 1,2,3,….. (Beiser, 1992). 
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   n. d sinθ        n. d sinθ 

Gambar 6. Difraksi dari bidang kristal (Callister Jr, 2009). 

 
Pada d menyatakan jarak antar lapisan atom atau ion yang berdekatan, λ yang 

menyatakan panjang gelombang radiasi sinar-X, dan n adalah urutan pantulan. 

Kristalinitas dapat juga ditentukan dengan XRD melalui pembandingan intensitas 

atau luasan puncak sampel dengan intensitas atau luasan puncak standar yang 

ditunjukkan pada persamaan: 

 Kristalinitas = Intensitas puncak hkl sampel  x 100% (15) 
     Intensitas puncak hkl standar 
 
 
Lebar peak XRD adalah merupakan fungsi dari ukuran partikel, maka ukuran 

kristal (crystallite size) dinyatakan dalam persamaan Scherrer berikut (Sijabat, 

2013): 

 
 Ukuran kristal =  (16) 

 
 
Pada K= 1. 000, β adalah nilai full width at half maximum (FWHM) pada sudut 2θ 

, dan λ adalah panjang gelombang sinar-x yang digunakan pada 0.154 nm/ 1.54 Å 

(Wolfovich et al., 2004).  
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Metode XRD banyak digunakan untuk mengindentifikasikan dan 

mengkarakterisasi material yang digunakan sebagai katalis, karena banyak 

material katalis yang berwujud kristal. Berikut disajikan hasil XRD dari Mg(OH)2 

dan MgO pada Gambar 7. 

 

 

Gambar 7. Difraktogram XRD (a). Difraktogram Mg(OH)2 (Song et al., 2013) 
(b). Difraktogram MgO (Li et al., 2009). 

 
 
2. Analisis Ukuran Partikel (Particle Size Analyzer, PSA) 
 
 
Untuk mengetahui ukuran partikel suatu material dan distribusinya, dengan 

seiring berkembangnya ilmu pengetahuan yang lebih mengarah ke era 

nanoteknologi, para peneliti mulai menggunakan Laser Ablation Spectroscopy 

(LAS).  Metode ini dinilai lebih akurat bila dibandingkan dengan metode analisa 

gambar maupun metode ayakan, terutama untuk sampel-sampel dalam orde 

nanometer (Meliyana, 2015). Metode ini menjadi prinsip dasar dalam instrument 

Particle Size Analyzer (PSA). 

 
Prinsip dari Laser Diffraction sendiri ialah ketika partikel-partikel melewati 

berkas sinar laser dan cahaya dihamburkan oleh partikel-pertikel tersebut 

dikumpulkan melebihi rentang sudut yang berhadapan langsung. Distribusi dari 

a b 
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intensitas yang dihamburkan ini yang akan dianalisis oleh komputer sebagai hasil 

distribusi ukuran partikel (Lusi, 2011). 

 
Contoh alat yang menggunakan metode LAS adalah Particle Size Analyzer (PSA). 

Pengukuran partikel dengan PSA biasanya menggunakan metode basah. Metode 

basah menggunakan media pendispersi untuk mendispersikan material uji. 

Metode ini dinilai lebih akurat jika dibandingkan dengan metode kering ataupun 

pengukuran partikel dengan metode ayakan dan analisa gambar, terutama untuk 

sampel-sampel dalam orde nanometer dan submikron yang biasanya memiliki 

kecendrungan aglomerasi yang tinggi. Hal ini dikarenakan partikel yang 

didispersikan kedalam media sehingga partikel tidak saling beraglomerasi 

(menggumpal).  

 
Dengan demikian ukuran partikel yang terukur adalah ukuran dari single particle. 

Selain itu hasil pengukuran dalam bentuk distribusi, sehingga hasil pengukuran 

dapat diasumsikan sudah menggambarkan keseluruhan kondisi sampel. 

 
3. Mikroskop Pemindai Electron (Scanning Electron Microscopy, SEM) 
 
 
Untuk melakukan karakterisasi material yang heterogen pada permukaan bahan 

pada skala mikrometer atau bahan submikrometer serta menentukan komposisi 

unsur sampel secara kualitatif maupun kuantitatif dapat dilakukan dengan 

menggunakan satu perangkat alat SEM (Scanning Electron Microscope) yang 

dirangkaikan dengan EDS (Energy Dispersive Spectometer). Pada SEM dapat 

diamati karakteristik bentuk, struktur , serta distribusi pori pada permukaan bahan, 
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sedangkan komposisi serta kadar unsur yang terkandung dalam sampel dapat 

dianalisis dengan menggunakan EDS (Amrulloh,2014). 

 
Komponen utama SEM terdiri dari dua unit, electron column dan display console. 

Electron colomn merupakan model electron beam scanning. Sedangkan display 

console merupakan elektron sekunder yang didalamnya terdapat tabung sinar 

katoda (CRT). Pancaran elektron energi tinggi dihasilkan oleh electron gun yang 

kedua tipenya berdasar pada pemanfaatan arus. Pancaran elektron pistol termionik 

tercapai dengan pemanasan tungsten atau filament pada suhu 1500K sampai 

3000K. 

 
Prinsip kerja alat ini adalah sumber elektron dari filament yang terbuat dari 

tungsten memancarkan berkas elektron. Jika elektron tersebut berinteraksi dengan 

bahan (specimen) maka akan menghasilkan elektron sekunder dan sinar-X 

karakteristik. Scanning pada permukaan bahan yang dikehendaki dapat dilakukan 

dengan mengatur scanning generator dan scanning coils. Elektron sekunder hasil 

interaksi antara elektron dengan permukaan specimen ditangkap oleh detektor SE 

(Secondary Electron) yang kemudian diolah dan diperkuat oleh amplifier dan 

kemudian divisualisasikan dalam monitor sinar katoda (CRT) (Smallman, 2000). 

Skema dasar SEM disajikan pada Gambar 8.  
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Gambar 8. Skema alat Scanning Electron Microscope (Smallman,2000). 

 
Setiap jumlah sinar yang dihasilkan dari CRT dihubungkan dengan jumlah target, 

jika terkena berkas elektron berenergi tinggi dan menembus permukaan target, 

karena terjadi ionisasi atom dari cuplikan padatan. Elektron bebas ini tersebar 

keluar dari aliran sinar utama, sehingga tercipta lebih banyak elektron bebas, 

dengan demikian energinya habis lalu melepaskan diri dari target.  

Elektron ini kemudian dialirkan ke unit demagnifikasi dan dideteksi oleh detektor 

dan selanjutnya dicatat sebagai suatu foto (Wagiyo, 1997). 

 
Struktur suatu material dapat diketahui dengan cara melihat interaksi yang terjadi 

jika suatu specimen padat dikenai berkas elektron. Berkas elektron yang jatuh 

tersebut sebagian akan dihamburkan sedang sebagian lagi akan diserap dan 

menembus specimen. Bila specimen cukup tipis, sebagian besar ditransmisikan 

dan beberapa elektron dihamburkan secara tidak elastis. Interaksi dengan atom 
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dalam specimen menghasilkan pelepasan elektron energi rendah, foton sinar-X 

dan elektron auger, yang semuanya dapat digunakan untuk mengkarakterisasi 

material. Berikut ini adalah gambaran mengenai hamburan elektron-elektron 

apabila mengenai specimen disajikan pada Gambar 9. 

 

 

Gambar 9. Hamburan elektron yang jatuh pada lembaran tipis (Smallman,2000). 
 

Interaksi antara elektron dengan atom pada sampel akan menghasilkan pelepasan 

elektron energi rendah, foton sinar-X, dan elektron auger, yang seluruhnya dapat 

digunakan untuk mengkarakterisasi material. 

 
Elektron sekunder adalah elektron yang dipancarkan dari permukaan kulit atom 

terluar yang dihasilkan dari interaksi berkas elektron jatuh dengan padatan 

sehingga mengakibatkan terjadinya loncatan elektron yang terikat lemah dari pita 

konduksi. Elektron auger adalah elektron dari kulit orbit terluar yang dikeluarkan 

dari atom ketika elektron tersebut menyerap energi yang dilepaskan oleh elektron 

lain yang jatuh ke tingkat energi yang lebih rendah (Smallman,2000). Berikut 

adalah hasil SEM senyawa magnesium hidroksida (Mg(OH)2) dari bittern 

ditunjukkan pada gambar 10.  
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Gambar 10. Hasil SEM Mg(OH)2 (Li et al., 2009). 

 
4. Florosensi Sinar-X (X-ray Fluorescence, XRF) 
 
 
Sinar-X merupakan radiasi elektromagnetik dengan panjang gelombang dari 10-5-

100 Å (unit Angstrom, di mana 1 Å = 10-10 m). Sinar-X ditemukan oleh  

fisikawan Jerman W.E. Röentgen pada tahun 1895. Tidak seperti lampu biasa, 

sinar-X tidak terlihat tapi dapat melintas di garis lurus, dan memiliki kemampuan 

untuk menembus bahan yang berbeda pada kedalaman yang berbeda juga (Jenkins 

and Snyder, 1996 dan Skoog et al., 1998). 

 
Spektroskopi XRF merupakan teknik yang digunakan untuk total penentuan 

utama dan pengukuran elemen pada emisi sinar-X sekunder setelah sampel padat 

dibombardir oleh sinar-X utama. Untuk setiap unsur memiliki level energi 

karakteristik untuk emisi sinar-X sekunder dengan intensitas dari  karakteristik 

emisi konsentrasi. Dalam spektroskopi XRF, untuk menganalisis menggunakan 

panjang gelombang antara U Kα pada 0,10 Å (10-11 m) dan F Kα pada 20 Å           

(2 x 10-9 m). Deskripsi lain dari sinar-X adalah partikel energi yang disebut foton. 

 
Energi foton sinar-X diukur dalam kiloelektron volt (keV), dimana sebuah unit 

energi diperoleh oleh sebuah elektron ketika dipercepat potensinya 1 volt (1 volt = 
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1,602 x 10-19 J). Energi foton sinar-X diukur dengan menggunakan hukum Duane-

Hunt yang diberikan oleh Nuffield (1966): 

 
        (17) 

 

di mana : 

h = konstanta Planck (6,626 x 10-34 J s) 

c = kecepatan cahaya (3 x 108 m s-1) 

λ = panjang gelombang (m) (1 Å = 10-10 m) 
 
 
Jadi E (keV) = 12,4 / λ (Å). Persamaan di atas menunjukkan bahwa semakin 

tinggi energi, semakin kecil panjang gelombang. 

 
Analisis menggunakan XRF dilakukan berdasarkan identifikasi dan pencacahan 

sinar-X karakteristik yang terjadi dari peristiwa efek fotolistrik. Efek fotolistrik 

terjadi karena elektron dalam atom target (sampel) terkena sinar berenergi tinggi 

(radiasi gamma, sinar-X). Bila energi sinar tersebut lebih tinggi daripada energi 

ikat elektron dalam orbit K, L, atau M atom target, maka elektron atom target 

akan keluar dari orbitnya. Dengan demikian atom target akan mengalami 

kekosongan elektron. Kekosongan elektron ini akan diisi oleh elektron dari orbital 

yang lebih luar diikuti pelepasan energi yang berupa sinar-X. Sinar-X yang 

dihasilkan merupakan suatu gabungan spektrum sinambung dan spektrum 

berenergi tertentu (discreet) yang berasal dari bahan sasaran yang tertumbuk 

elektron. Jenis spektrum discreet yang terjadi tergantung pada perpindahan 

elektron yang terjadi dalam atom bahan . Spektrum ini dikenal sebagai spektrum 

sinar-X karakteristik. Peristiwa tersebut dapat dilihat pada Gambar 11. 
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Gambar 11. Proses sinar-X (Whiston, 1987). 

 
Sinar-X karakteristik yang dihasilkan dari peristiwa tersebut ditangkap oleh 

detektor semi konduktor Silikon Lithium (SiLi). Detektor tersebut dapat berfungsi 

dengan baik bila temperatur dijaga pada kondisi suhu di bawah 0 C  (-115 C) 

dengan cara merendamnya dalan nitrogen cair. Berdasarkan manual alat, 

spektrometer XRF mampu mendeteksi unsur-unsur dengan energi karakteristik 

sinar-X > 0,840 keV dengan kebolehjadian terjadinya sinar yang dideteksi 

spektrometer XRF dengan konsentrasi lebih besar dari 0,01 %. 

  
Hasil analisis kualitatif ditunjukkan dalam bentuk spektrum yang mewakili 

komposisi unsur yang terkandung dalam suatu bahan sesuai dengan energi 

karakteristik sinar-X masing-masing unsur, sedang analisis kuantitatif dihitung 

menggunakan metode komparatif. 

 
Prinsip kerja alat XRF adalah fluoresensi sinar-X yang dipancarkan oleh sampel 

dihasilkan dari penyinaran sampel dengan sinar-X primer dari tabung sinar-X ( X-

ray tube), yang dibangkitkan dengan energi listrik dari sumber tegangan sebesar 

1200 volt.  
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Bila radiasi dari tabung sinar-X  mengenai suatu bahan maka elektron dalam 

bahan tersebut akan tereksitasi ke tingkat energi yang lebih rendah, sambil 

memancarkan sinar-X karakteristik. Sinar-X karakteristik ini ditangkap oleh 

detektor diubah ke dalam sinyal tegangan (voltage), diperkuat oleh Preamp dan  

dimasukkan ke analizer untuk diolah datanya. Energi maksimum sinar-X primer 

(keV)  tergantung pada tegangan listrik (kVolt) dan kuat arus (µAmpere).  

Fluoresensi sinar-X  tersebut dideteksi oleh detektor SiLi (Jenkins, 1999). Pada 

Gambar 11 ditunjukkan skema analisis sistem menggunakan DX-95.   

 

 

Gambar 12. Skema Spektrometer XRF DX-95 (Jenkins, 1999). 
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III.   METODE PENELITIAN 

 

A. Tempat dan Waktu Penelitian 
 
 
Penelitian ini dilakukan selama 5 bulan yaitu dari bulan Oktober 2016 sampai 

Februari 2017, bertempat di Laboratorium Kimia Anorganik-Fisik Jurusan Kimia 

Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Lampung. Analisis 

kandungan bittern menggunakan alat ICP di laboratorium Terpadu Sentra Inovasi 

dan Teknologi Universitas Lampung. Karakterisasi produk yang terbentuk 

menggunakan XRD dilakukan di Fakultas Geologi Universitas Gajah Mada 

Yogyakarta, SEM dilakukan di Universitas Negeri Malang, PSA dilakukan di 

laboratorium Terpadu Sentra Inovasi dan Teknologi Universitas Lampung, dan 

analisis XRF dilakukan di Universitas Negeri Padang. 

 
B. Alat dan Bahan 

 
1. Alat-Alat 
 
 
Adapun alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini yaitu tabung U (panjang 24 

cm dan diameter 1,5 cm), sentrifuge, hidrometer skala baume ( BE), oven, mortar, 

neraca analitik digital, spatula, dan peralatan gelas yang umum digunakan di 

labolatorium, Inductively Coupled Plasma (ICP) Spectro MS, Scanning Elektron 

Miscrope (SEM) FEI Inspect-S50, X-Ray Diffraction (XRD) PANAnalytical 
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E’xpert Pro, X-Ray Fluorescence (XRF) PANAnalytical Epsilon 3, dan Particle 

Size Analyzer (PSA) NanoTec Plus Analysette 22. 

 
2. Bahan-Bahan 

 
Adapun bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu larutan bittern 

berasal dari tambak garam di Pamekasan Madura, akuades, bubuk agar-agar 

(merek dagang swallow), larutan (NaCl) p.a 1M, larutan MgCl2.6H2O dengan 

konsentrasi Mg2+ 4% (w/v), dan elektroda karbon dan nikel. 

 
C. Prosedur Penelitian  
 
 
1. Pembuatan Jembatan Garam 
 
 
Langkah awal dalam penelitian ini adalah pembuatan jembatan garam.  Sebanyak 

50 mL larutan NaCl 1M ditambahkan bubuk agar-agar sebanyak 5 gr. Campuran 

kemudian dipanaskan sambil diaduk hingga mengental. Selanjutnya larutan yang 

dihasilkan dimasukkan ke dalam tabung U hingga terisi penuh dan didinginkan 

dalam suhu kamar hingga larutan menjadi gel. Tujuan pembuatan jembatan garam 

ini untuk menjaga kenetralan muatan listrik pada larutan (Hidayah, 2014). 

 
2. Konstruksi Alat 

 
Alat elektrolisis 2-kompartemen dikonstruksikan dengan  bagian kanan adalah 

kompartemen katodik dengan elektroda nikel dan bagian kiri adalah kompartemen 

anodik dengan elektroda karbon dengan jembatan garam berada diantara 

kompartemen katodik dan anodik seperti ditunjukkan pada Gambar 13. 
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Gambar 13. Sel elektrolisis 2-kompartemen (Hidayah, 2014). 

 
3. Elektrolisis Larutan Standar Mg2+ 
 
 
Prosedur elektrolisis larutan standar Mg2+  bertujuan untuk mengetahui persen 

konversi dari metode elektrolisis yang digunakan. Larutan standar Mg2+ 4% (w/v) 

sebanyak 100 mL dimasukkan ke dalam kompartemen katodik. Elektrolisis 

dilakukan dengan variasi potensial ; 10; 14; 18 dan 22 volt selama 10 jam.  

Setelah proses elektrolisis selesai, larutan dalam kompartemen katoda dibiarkan 

selama semalam, dan selanjutnya endapan yang dihasilkan dipisahkan 

menggunakan sentrifugasi, kemudian dikeringkan pada suhu 100 C. 

 
4. Elektrolisis Larutan Bittern 

 
a.  Percobaan dengan Bittern Tanpa Pengenceran 

 
Larutan bittern dimasukkan ke dalam kompartemen katodik dan anodik masing-

masing 100 mL. Elektrolisis dilakukan dengan variasi potensial 10; 14; 18 dan 22 

volt selama 10 jam.  Setelah proses elektrolisis selesai, larutan dalam 

Jembatan Garam
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kompartemen katoda dibiarkan selama semalam, dan selanjutnya endapan yang 

dihasilkan dipisahkan menggunakan sentrifugasi, kemudian dikeringkan pada 

suhu 100 C. 

 
b.  Percobaan Pengaruh Pencucian 

 
Larutan bittern dimasukkan ke dalam kompartemen katodik dan anodik masing-

masing 100 mL. Elektrolisis dilakukan dengan variasi potensial 10; 14; 18 dan 22 

volt selama 10 jam.  Setelah proses elektrolisis selesai, larutan dalam 

kompartemen katoda dibiarkan selama semalam, dan selanjutnya endapan yang 

dihasilkan dipisahkan menggunakan sentrifugasi, kemudian endapan dicuci 

menggunakan aquades dingin 18 C dengan 3 kali pengulangan dan dikeringkan 

pada suhu 100 C. 

 
c.  Percobaan dengan Pengenceran Bittern 

 
Voltase elektrolisis yang dapat menghasilkan endapan dengan hasil terbaik pada 

percobaan pengaruh pencucian digunakan untuk prosedur percobaan dengan 

pengenceran bittern. Pengenceran bittern dilakukan dengan menambahkan 

akuades dengan tingkat pengenceran 2x, 4x, 6x, dan 8x. Larutan bittern yang telah 

diencerkan dimasukkan ke dalam kompartemen katodik dan anodik masing-

masing 100 mL. Elektrolisis dilakukan dengan potensial yang telah ditentukan 

sebelumnya selama 10 jam.  Setelah proses elektrolisis selesai, larutan dalam 

kompartemen katodik dibiarkan selama semalam, dan selanjutnya endapan yang 

dihasilkan dipisahkan menggunakan sentrifugasi, kemudian endapan dicuci 



37 
 

menggunakan aquades dingin dengan 3 kali pengulangan dan dikeringkan pada 

suhu 100 C. 

 
d.  Penentuan Waktu Optimum Elektrolisis 
 
 
Hasil percobaan pengenceran dengan hasil terbaik digunakan untuk penentuan 

waktu optimum yang digunakan agar menghasilkan produk Mg(OH)2 dengan 

rendemen terbaik. Larutan bittern yang telah diencerkan dimasukkan ke dalam 

kompartemen katodik dan anodik masing-masing 100 mL. Elektrolisis dilakukan 

dengan potensial yang telah ditentukan sebelumnya dengan variasi waktu 1, 2, 4, 

6, 8, 10, dan 12 jam.  Setelah proses elektrolisis selesai, larutan dalam 

kompartemen katoda dibiarkan selama semalam, dan selanjutnya endapan yang 

dihasilkan dipisahkan menggunakan sentrifugasi, kemudian endapan dicuci 

menggunakan aquades dingin dengan 3 kali pengulangan dan dikeringkan pada 

suhu 100 C. 

 
5. Karakterisasi Mg(OH)2 

 
a. Karakterisasi dengan XRD (X-Ray Diffraction) 
 
 
Karakteristik dengan XRD dilakukan untuk menganalisis struktur kristalografi 

sampel Mg(OH)2, sampel bersifat amorf atau kristalin.  Sumber radiasi 

menggunakan Kα dari Cu.  Langkah-langkah yang dilakukan dalam analisis 

menggunakan XRD adalah sebagai berikut: 

1. Sampel yang dianalisis disiapkan dan direkatkan pada kaca, kemudian 

dipasang pada tempatnya yang berupa lempeng tipis berbentuk persegi 

panjang (sampel holder) dengan bantuan malam (lilin perekat). 
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2. Sampel yang disimpan dipasang pada sampel holder kemudian dilekatkan 

pada sampel stand di bagian geniometer. 

3. Parameter pengukuran dimasukkan pada software pengukuran melalui 

komputer pengontrol, yaitu meliputi penentuan scan mode, penentuan 

rentang sudut, kecepatan scan cuplikan, memberi nama cuplikan dan 

memberi nomor urut file data. 

4. Alat difraktometer dioperasikan dengan perintah “Start” pada menu 

komputer, dimana sinar-X akan meradiasi sampel yang terpancar dari 

target Cu dengan panjang gelombang 1,5406 Å. 

5. Hasil difraksi dapat dilihat pada komputer dan intensitas difraksi pada 

sudut 2 θ tertentu dapat dicetak oleh mesin printer 

6. Sampel dari sampel holder diambil setelah pengukuran cuplikan selesai. 

 
b. Karakterisasi dengan SEM (Scanning Electron Microscope)  

 
Analisis menggunakan SEM dilakukan untuk mengetahui morfologi permukaan 

dan ukuran partikel.  Analisis menggunakan SEM ini dilakukan pada sampel 

padatan yang dihasilkan.  Adapun langkah-langkah dalam uji SEM ini adalah 

sebagai berikut: 

1. Sampel yang akan dianalisis disiapkan dan direkatkan pada specimen 

holder (Dolite,double sticy tape). 

2. Sampel yang telah dipasang pada holder kemudian dibersihkan dengan 

Hand Blower. 
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3. Sampel dimasukkan dalam mesin couting untuk diberi lapisan tipis yang 

berupa gold-poladium selama 4 menit sehingga menghasilkan lapisan 

dengan ketebalan 200-400 Å. 

4. Sampel dimasukkan ke dalam Specimen Chamber. 

5. Pengamatan dan pengambilan gambar pada layer SEM dengan mengatur 

pembesaran yang diinginkan. 

6. Penentuan spot untuk analisis pada layer SEM. 

7. Pemotretan gambar SEM. 

 
c. Karakterisasi dengan PSA (Particle Size Analyzer) 
 
 
Karakterisasi untuk mengetahui ukuran dan distribusi partikel pada katalis yang 

diperoleh juga sangat penting untuk dilakukan.  Analisis ini dilakukan dengan 

menggunakan instrumen Particle Size Analyzer (PSA).  PSA merupakan salah 

satu instrumen nanoteknologi yang menggunakan metode Laser Ablation 

Spectroscopy (LAS) dalam aplikasinya.  Alat ini menggunakan prinsip Dynamic 

Light Scattering (DLS).  Metode ini juga dikenal sebagai Quasi-Elastic Light 

Scattering (QELS).  Alat ini berbasis Photon Correlation Spectroscopy (PCS).  

Analisis PSA menggunakan metode basah. Sampel Mg(OH)2 dimasukkan ke 

dalam chamber yang berisi akuades hingga warna indikator pada kontrol PC 

menunjukkan warna hijau pada skala 10-12 secara stabil dan ditunggu beberapa 

menit selama proses berlangsung. 
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d. Karakterisasi dengan X-Ray Fluorescene (XRF) 
 
 
Analisis menggunakan XRF dimaksudkan untuk mengidentifikasi unsur-unsur 

dan senyawa-senyawa yang terkandung dalam Mg(OH)2 baik secara kualitatif 

maupun kuantitatif.  Langkah-langkah dalam uji XRF adalah sebagai berikut: 

1. Disiapkan sampel yang akan diuji, apakah sampel berbentuk serbuk, cair, atau 

padatan. 

2. Sampel diletakkan di dalam sampel holder.  Pastikan bagian bawah sampel 

holder tertutupi seluruhnya oleh sampel karena bagian inilah yang akan 

ditembaki oleh sinar-X. 

3. Setelah sampel siap pada sampel holder, tutup Lid dan jalankan XRF 

menggunakan tombol ON. 

4. Analisis akan langsung berjalan dengan menggunakan tombol untuk 

penyinaran sinar-X.  Sampel akan dikenai sinar-X untuk beberapa saat. 

5. Sinar-X yang mengenai sampel akan diteruskan ke detektor dan selanjutnya 

dianalisis unsur-unsur yang terkandung dalam sampel. 

6. Pemotretan hasil. 

 

6.  Konversi Mg(OH)2 menjadi MgO 

 
Percobaan konversi Mg(OH)2 menjadi MgO mengikuti prosedur yang telah 

dilakukan Yacob et al. (2009). Sampel Mg(OH)2 dipanaskan pada suhu 600 C 

dan ditahan selama 4 jam kemudian didinginkan. Sampel MgO yang dihasilkan 

selanjutnya dikarakterisasi. 
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7.  Karakterisasi MgO 
 
 
a. Karakterisasi dengan XRD (X-Ray Diffraction) 
 
 
Karakteristik dengan XRD dilakukan untuk menganalisis struktur kristalografi 

sampel MgO, sampel bersifat amorf atau kristalin.  Sumber radiasi menggunakan 

Kα dari Cu.  Langkah-langkah yang dilakukan dalam analisis menggunakan XRD 

adalah sebagai berikut: 

1. Sampel yang dianalisis disiapkan dan direkatkan pada kaca, kemudian 

dipasang pada tempatnya yang berupa lempeng tipis berbentuk persegi 

panjang (sampel holder) dengan bantuan malam (lilin perekat). 

2. Sampel yang disimpan dipasang pada sampel holder kemudian dilekatkan 

pada sampel stand di bagian geniometer. 

3. Parameter pengukuran dimasukkan pada software pengukuran melalui 

komputer pengontrol, yaitu meliputi penentuan scan mode, penentuan 

rentang sudut, kecepatan scan cuplikan, memberi nama cuplikan dan 

memberi nomor urut file data. 

4. Alat difraktometer dioperasikan dengan perintah “Start” pada menu 

komputer, dimana sinar-X akan meradiasi sampel yang terpancar dari 

target Cu dengan panjang gelombang 1,5406 Å. 

5. Hasil difraksi dapat dilihat pada komputer dan intensitas difraksi pada 

sudut 2 θ tertentu dapat dicetak oleh mesin printer 

6. Sampel dari sampel holder diambil setelah pengukuran cuplikan selesai. 
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b. Karakterisasi dengan SEM (Scanning Electron Microscope)  
 
 
Analisis menggunakan SEM dilakukan untuk mengetahui morfologi permukaan, 

ukuran partikel, dan unsur-unsur yang terkandung dalam sampel.  Analisis 

menggunakan SEM ini dilakukan pada sampel MgO yang dihasilkan.  Adapun 

langkah-langkah dalam uji SEM ini adalah sebagai berikut: 

1. Sampel yang akan dianalisis disiapkan dan direkatkan pada specimen 

holder (Dolite, double sticy tape). 

2. Sampel yang telah dipasang pada holder kemudian dibersihkan dengan 

Hand Blower. 

3. Sampel dimasukkan dalam mesin coating untuk diberi lapisan tipis yang 

berupa gold-poladium selama 4 menit sehingga menghasilkan lapisan 

dengan ketebalan 200 - 400 Å. 

4. Sampel dimasukkan ke dalam Specimen Chamber. 

5. Pengamatan dan pengambilan gambar pada layer SEM dengan mengatur 

pembesaran yang diinginkan. 

6. Penentuan spot untuk analisis pada layer SEM. 

7. Pemotretan gambar SEM. 
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V.  SIMPULAN DAN SARAN 
 
 
 
A. Simpulan 
 
 
Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, maka diperoleh kesimpulan 

sebagai berikut: 

1. Hasil percobaan menunjukkan bahwa Mg2+ dalam bittern dapat dikonversi 

menjadi Mg(OH)2 menggunakan metode elektrokimia. 

2. Pengenceran bittern dapat meningkatkan rendemen dengan kemurnian yang 

hampir sama pada semua variasi pengenceran.  

3. Kondisi maksimum untuk mendapatkan Mg(OH)2 adalah potensial 18 volt, 

faktor pengenceran bittern 4x, dan waktu elektrolisis 4 jam. 

4. Rendemen pada kondisi maksimum adalah 85,59 % dengan kemurnian 

Mg(OH)2 91,21 %. 

5. Pengotor yang masih terkandung dalam padatan Mg(OH)2 yang dihasilkan 

adalah NaCl dan CaCO3. 

6. Sintering Mg(OH)2 yang dihasilkan pada suhu 600 C didapatkan MgO 

dengan kandungan lain Mg(OH)2, NaCl, dan CaCO3. 
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B. Saran 

 
Berdasarkan hasil penelitian yang diperoleh, maka pada penelitian selanjutnya 

disarankan untuk mengembangkan proses penghilangan NaCl dan CaCO3 agar 

didapatkan Mg(OH)2 dengan kemurnian yang lebih tinggi dan mempelajari variasi 

suhu dan waktu kalsinasi sampel Mg(OH)2 untuk mendapatkan MgO. 
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