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ABSTRAK 

 

PENGARUH VARIASI NaOH TERHADAP KARAKTERISTIK 

NANOSILIKA BERBASIS BATU APUNG 

 

Oleh 

NURQORI SETIAWATI 

 

Telah dilakukan penelitian nanosilika berbasis batu apung menggunakan metode 

ekstraksi dengan variasi NaOH. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui 

pengaruh variasi NaOH terhadap karakteristik nanosilika yang dihasilkan. Proses 

ekstraksi dilakukan dengan menggunakan bahan NaOH, H2SO4 dan HCl. Variasi 

NaOH yang digunakan yaitu 2,5 M; 3 M dan 3,5 M. Serbuk silika kemudian 

dikalsinasi pada suhu 700 
o
C selama 2 jam. Serbuk dikarakterisasi dengan x-ray 

diffraction (XRD), scanning electron microscopy (SEM) dilengkapi dengan 

energy dispersive spectroscopy (EDS), transmission electron microscopy (TEM) 

dan surface area analyzer (SAA) metode BET. Difraktogram XRD secara umum 

menunjukkan silika amorf dan fasa anortit yang merupakan hasil ekstraksi batu 

apung. Analisis SEM-EDS silika NaOH 3,5 M memiliki kemurnian 75,84% dan 

komposisi lain merupakan unsur-unsur yang terkandung dalam batu apung. Hasil 

uji BET pada setiap sampel berturut-turut yaitu 178,695 m
2
/g; 426,826 m

2
/g dan 

186,137 m
2
/g. Analisis ukuran partikel menggunakan data XRD pada silika NaOH 

2,5 M sebesar 24,42 nm dan NaOH 3,5 M sebesar 18,58 nm. Hasil uji TEM pada 

nanosilika NaOH 3,5 M memiliki ukuran butiran partikel (11,32 ± 0,92) nm.  

 

Kata kunci: batu apung, nanosilika, NaOH dan luas permukaan. 
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ABSTRACT 

 

THE INFLUENCE OF VARYING NaOH ON NANOSILICA 

CHARACTERISTICS FROM PUMICE ROCK 

 

BY 

NURQORI SETIAWATI 

 

Nanosilica based on pumice rock has been synthesized using extraction method 

with NaOH variation. This research was aimed to study the influence of varying 

NaOH on the characteristics of nanosilica. The extraction process use three steps 

by using with NaOH, H2SO4 and HCl. Variation of NaOH used is 2.5 M; 3 M and 

3.5 M. The silica powder is calcined at 700 °C for 2 hours. The powder was 

characterized by x-ray diffraction (XRD), scanning electron microscopy (SEM) 

equipped with energy dispersive spectroscopy (EDS), transmission electron 

microscopy (TEM) and BET surface area analyzer (SAA) methods. XRD pattern 

generally shows an amorphous silica with anorthite mineral. Based on SEM-EDS 

analysis, the content of silica by using NaOH of 3,5 M is 75.84%. BET results in 

each sample are 178.695 m
2
/g; 426.826 m

2
/g and 186.137 m

2
/g. Particle size 

analysis using XRD data on 2.5 M NaOH silica was 24.42 nm and 3.5 M NaOH 

of 18.58 nm. The TEM result in the 3.5 M NaOH nanosilica has particle granular 

size of (11.74 ± 0.922) nm.  

 

Key words: pumice, nanosilica, NaOH and surface area. 
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I. PENDAHULUAN 

 

 

A. Latar Belakang 

 

Silika (SiO2) merupakan senyawa kimia dengan ciri fisik yang berbentuk 

padatan atau serbuk halus, berwarna putih, memiliki berat jenis 2,6 g/cm
3
, 

memiliki daya tahan terhadap asam dan basa seperti H2SO4, NaOH, KOH, 

dan HCl (Katsuki et al., 2005; Kim et al., 2004). Senyawa tersebut 

merupakan bahan dielektrik yang sangat baik, bahan yang bersifat stabil 

secara kimia dan mempunyai karakteristik insulator yang baik (Monalisa et 

al., 2013). Sudah banyak aplikasi yang didasarkan pada penggunaan silika, di 

antaranya pada bidang industri seperti pembuatan beton (Pedro et al., 2017), 

pengolahan karet, tekstil dan kertas (Prastikharisma et al., 2010), bidang 

elektronik seperti pembuatan silikon semikonduktor, papan sirkuit dan 

pembuatan transistor (Smith, 1990), bidang kesehatan seperti pasta gigi dan 

kosmetik (Sudrajat et al., 1997). 

 

Senyawa kimia silika bisa terdapat dari nabati, sintesis dan mineral. Silika 

nabati adalah silika yang dihasilkan dari makhluk hidup. Beberapa contoh 

silika nabati di antaranya silika dari sekam padi dan silika dari daun bambu. 

Sudah banyak penelitian yang didasarkan dari silika nabati seperti bahan 
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pembuatan keramik dan zeolit sintetis (Rawtani dan Rao, 1989). Kemudian 

untuk contoh silika sintesis yang banyak dijual di pasaran adalah 

tetraethylortosilicate (TEOS) dan tetramethylortosilicate (TMOS) yang 

memiliki kekurangan seperti harganya relatif mahal, kurang ramah 

lingkungan (Balgis et al., 2009) dan prosesnya yang cukup rumit sehingga 

dibutuhkan alternatif lain untuk mendapatkan silika yaitu dengan silika 

mineral.  

 

Silika dari mineral merupakan silika yang jarang sekali dihasilkan karena 

dibutuhkan banyak bahan tambang yang memiliki banyak mineral. Mineral-

mineral tersebut banyak ditemui dari batuan beku yang dihasilkan oleh 

magma yang ada di dalam gunung api. Indonesia merupakan lokasi yang 

relatif banyak terdapat gunung api, salah satunya gunung Krakatau yang 

terletak di Provinsi Lampung. Secara umum gunung Krakatau menghasilkan 

banyak batuan beku khususnya yaitu batu apung (Katili dan Marks, 1969). 

 

Batu apung adalah batuan yang mengandung mineral alami dengan komposisi 

dominan terdiri dari silika dengan kandungannya hampir mendekati 60 % 

(Hossain, 2004). Sumber mineral alami ini biasa ditemukan di daerah yang 

ditandai dengan aktivitas gunung api (Cavaleri et al., 2002). Ketika gunung 

api meletus, maka batuan cair yang ada di dalam gunung akan terlepas ke 

udara. Batuan cair yang terlepas ke udara ini memiliki buih yang 

mengandung gelembung udara. Gelembung udara inilah yang akan menjadi 

rongga seperti pori-pori yang tersebar di seluruh permukaan batu apung 

selama proses pendingingan. Karena itu batu apung memiliki porositas yang 
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tinggi dan kepadatan sekitar 1000 kg/m
3
 sama dengan air (Fleischer dan 

Zupan, 2010). Karena porositas dan densitas yang tinggi ini, batu apung telah 

banyak dimanfaatkan sebagai media filter dalam pengolahan air (Lura et al., 

2004), pengganti filler untuk campuran aspal (Kumalawati et al., 2013), 

pembuatan beton (Gündüz dan Uğur, 2015), dan pembuatan zeolit sintetis 

dengan memanfaatkan silika dari batu apung (Mahadilla dan Putra, 2013). 

 

Penelitian yang mengekstraksi silika dari batuan di antaranya adalah 

penelitian Srivastava et al., 2013 yang menggunakan batu perlit. Metode yang 

digunakan yaitu pelarutan dengan NaOH pada suhu kamar tanpa diketahui 

konsentrasi molar, dengan sistem tertutup dan terbuka kemudian filtrasi dan 

pengendapan. Hasilnya yaitu berupa serbuk silika amorf. Kemudian pada 

penelitian Sepehr et al., 2013, batu apung dilarutkan dengan NaOH 2 M, 

kemudian residu yang dihasilkan dikalsinasi pada suhu 750 °C untuk 

menghilangkan kandungan Ca dan Mg pada proses adsorpsi dan silika yang 

dihasilkan masih berupa amorf. Namun penelitian-penelitian tersebut belum 

mendapatkan silika dengan ukuran nano. Penelitian terkait silika nano yaitu 

Abraham et al., 2014 menghasilkan silika amorf berukuran nano (8 - 10 nm) 

dari ekstraksi abu dengan konsentrasi NaOH yang digunakan 2 M. Dengan 

beberapa referensi tersebut NaOH dengan konsentrasi molar yang sama 

memiliki karakteristik silika yang berbeda, namun belum termasuk dalam hal 

mendapatkan silika berbasis batuan berskala nano.  

 

Pada aplikasi silika dengan ukuran nano, silika dapat dimanfaatkan sebagai 

bahan elektroda (Wang et al., 2003; Ganjali et al., 2009), membran penukar 
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ion untuk sel bahan bakar (Reichman et al., 2006; Duvdevani et al., 2006), 

kolom kromatografi (Chen et al., 2005) filler untuk polimer (Kim et al., 

2000), prekursor katalis, adsorben dan filter komposit (Kalapathy et al., 

2000). Silika dengan ukuran nano juga memiliki efek yang signifikan 

terhadap kekuatan mikrostruktur geopolimer seperti sifat tarikan, tekanan dan 

geseran pada komposit epoksi resin (Chira, 2016) serta dapat diaplikasikan 

sebagai penyangga untuk fotokatalis (Gole dan White, 2001; Kolasinki, 

2008).  

 

Atas dasar latar belakang yang dikemukakan, penelitian ini akan mempelajari 

lebih lanjut terkait proses ekstraksi nano silika berbasis batu apung pantai 

Pasir Putih Lampung Selatan. Metode yang digunakan menggunakan metode 

ekstraksi (Srivastava et al., 2013) dengan penambahan penggunaan suhu 100 

°C pada variasi konsentrasi NaOH selama proses ekstraksi. Nano silika yang 

dihasilkan akan berpotensi meningkatkan pemanfaatan batu apung yang ada 

di provinsi Lampung, terutama dapat berkontribusi dalam kemajuan teknologi 

material di Indonesia khususnya daerah Lampung. 

 

B. Rumusan Masalah  

 

Berdasarkan latar belakang dan masalah yang telah dikemukakan, dibuat 

rumusan masalah sebagai berikut: 

1. Bagaimana cara mendapatkan nanosilika amorf berbasis batu apung 

melalui proses ekstraksi? 
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2. Bagaimana pengaruh variasi NaOH terhadap karakteristik difraksi sinar-X 

nanosilika berbasis batu apung? 

3. Bagaimana pengaruh variasi NaOH terhadap luas permukaan spesifik 

nanosilika amorf berbasis batu apung? 

 

C. Tujuan Penelitian 

 

Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut: 

1. Untuk mengetahui proses ekstraksi nanosilika amorf berbasis batu apung. 

2. Untuk mengetahui pengaruh variasi NaOH terhadap karakteristik difraksi 

sinar-X nanosilika berbasis batu apung. 

3. Untuk mengetahui pengaruh variasi NaOH terhadap luas permukaan 

spesifik nanosilika amorf berbasis batu apung. 

 

D. Batasan Masalah 

 

Pada penelitian ini akan dilaksanakan pengujian dan pengamatan dengan 

penekanan kepada pengaruh variasi NaOH (2,5 M; 3 M dan 3,5 M) pada suhu 

100 °C terhadap karakteristik nano silika amorf yang dihasilkan dari ekstraksi 

batu apung. 

 

E. Manfaat Penelitian 

 

Adapun manfaat yang diharapkan melalui penelitian ini adalah sebagai 

berikut: 

1. Dapat mengetahui proses ekstraksi nanosilika amorf berbasis batu apung. 
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2. Dapat mengetahui pengaruh konsentrasi NaOH terhadap karakteristik 

difraksi sinar-X nanosilika berbasis batu apung. 

3. Dapat mengetahui pengaruh konsentrasi NaOH terhadap luas permukaan 

spesifik nanosilika amorf berbasis batu apung. 
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II. TINJAUAN PUSTAKA 

 

 

A. Batu Apung (Pumice) 

 

Batuan merupakan jenis material alam yang dapat bertransformasi menjadi 

beberapa jenis, salah satunya yaitu batu apung. Batuan terdiri dari mineral 

yang merupakan padatan anorganik alami dengan komposisi kimia dan 

karakteristik struktur kristal tertentu. Salah satu mineral yang umum 

dihasilkan dari proses vulkanik tersebut yaitu kuarsa (Wilson, 2010). Kuarsa 

merupakan salah satu mineral dengan komposisi utamanya yaitu silika (Das, 

2010). Batuan yang terbentuk dari proses vulkanik berlangsung di dekat 

permukaan bumi. Proses vulkanik yang membentuk batuan di permukaan 

bumi dinamakan siklus batuan (Wilson, 2010). 

 

Siklus batuan diawali dari proses pelelehan yang terletak di mantel bumi yang 

kemudian menghasilkan magma. Magma yang terlepas ke permukaan bumi 

akan membentuk 3 batuan yaitu batuan beku, sedimen dan metamorf. Siklus 

tersebut tidak selalu mengikuti alur, seperti batuan sedimen yang dapat lapuk 

dan membentuk sedimen baru. Batuan metamorf yang dapat membentuk 

batuan sedimen atau batuan beku yang dapat bermetamorfosis. Gambar 2.1 

menunjukkan proses siklus batuan (Wilson, 2010). 
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Gambar 2.1 Siklus batuan (Das, 2010). 

 

Gambar 2.1 memperlihatkan adanya proses vulkanik siklus batuan yang 

berawal dari pelepasan magma. Magma memiliki suhu sekitar 1.200 °C. 

Magma yang keluar ke permukaan bumi dinamakan lava. Lava yang keluar 

akan mengalami tranformasi dan membentuk beberapa batuan (Wilson, 

2010). Batuan pertama yang dihasilkan dari proses vulkanik siklus batuan 

adalah batuan beku. Batuan beku yang mengalami pengikisan dan pelapukan 

akan bertransformasi menjadi endapan sedimen. Kemudian endapan sedimen 

yang mengalami pemadatan, perekatan dan pengkristalan perlahan akan 

membentuk batuan sedimen. Batuan sedimen dapat bermetamorfosa menjadi 

batuan metamorf (Das, 2010). 

 

Salah satu hasil proses siklus batuan akan membentuk batuan beku. Batuan 

beku merupakan lava yang mengalami pendinginan secara cepat selama 

proses pelepasan ke permukaan bumi. Batuan beku yang dipanasi dengan 
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intensitas yang besar akan mengeluarkan gas-gas dari dalamnya dan 

membentuk batu apung dengan struktur yang berlubang-lubang (Katili dan 

Marks, 1969). 

 

Batu apung biasanya berwarna putih atau abu-abu dan merupakan bahan 

piroklastik yang sangat berongga atau berlubang (Lapidus, 1990), memiliki 

berat jenis sekitar 650 kg/m
3
 (Loughborough, 1991) dengan kandungan silika 

yang dimiliki mendekati 60 %. Komposisi kimia batu apung dapat dilihat 

pada Tabel 2.1. 

 

Tabel 2.1. Komposisi kimia batu apung (Hossain, 2004). 

Molekul Persentase (%) 

Silika (SiO2) 60 

Alumina (Al2O3) 16 

Oksida besi (Fe2O3) 7,04 

Natriumoksida (Na2O) 5,42 

Kalsium oksida (CaO) 4,44 

Kalium oksida (K2O) 2,25 

Magnesium oksida (MgO) 1,94 

Sulfur trioksida (SO3) 0,14 

 

Batu apung memiliki beberapa istilah di antaranya pumice, pumicit dan 

scoria. Batu apung memiliki ciri yaitu kepadatan yang rendah, bahan yang 

vesikular, berpori dan merupakan batuan kaca vulkanik yang terbentuk 

selama letusan eksplosif. Batu apung menyerupai spons karena terbentuk dari 

jaringan gelembung gas beku. Pumicit merupakan bahan yang seluruhnya 

terbuat dari batu apung, istilah ini sering digunakan untuk ukuran yang lebih 

kecil. Scoria adalah istilah yang digunakan untuk batuan yang berwarna abu-

abu gelap atau warna hitam dan memiliki kepadatan lebih besar dari batu 

apung biasa (Founie, 2004). Sifat fisika batu apung meliputi satuan berat yang 
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rendah, insulasi properti panas, tahan terhadap api yang dikombinasikan 

dengan polimer, dan memiliki kemampuan penyerapan air yang tinggi 

(Bideci, 2013). 

Menurut data survei internasional pada tahun 2004, batu apung diproduksi 

hingga mencapai 0,5 juta metrik ton (mt) dalam setahun. Dalam hal ini angka 

tersebut meningkat 70 % dibandingkan dengan tahun 2003 dan mewakili 

tahun rekor produksi untuk batu apung (Founie, 2004).  

 

Batu apung yang terkenal di Indonesia yaitu batu apung yang dihasilkan di 

gunung api Krakatau, Lampung.  Batu apung dengan struktur yang berlubang 

dan sifatnya yang mengambang di air menyebabkan batu ini dapat digunakan 

sebagai alat isolasi untuk penahan bunyi dan penahan suhu yang tinggi (Katili 

dan Marks, 1969). 

 

Batu apung sudah banyak diaplikasikan dalam bidang teknologi, seperti 

perannya dalam menghilangkan patogen dalam air limbah dengan titanium 

dioksida (Subrahmanyam et al., 2008), kandungan Fe di dalamnya dapat 

meningkatkan efektifitas ozonisasi (Yuan et al., 2016), menghilangkan racun 

cyanobacterial yang ada dalam perairan yang biasa digunakan sebagai 

sumber air minum (Gurbuz dan Codd, 2008) dan sebagai substrat pada 

aktivitas fotokatalis TiO2. Untuk aplikasi sebagai substrat, batu apung 

memiliki karakteristik berpori yang dapat mengapung dan mampu mengikuti 

arus putaran pada larutan metilen biru dalam uji fotokatalis sinar UV, 

sehingga pada saat pengukuran, adsorpsi dan aktivitas fotokatalis yang 

dihasilkan memiliki nilai efisiensi yang lebih tinggi (Chuan et al., 2004). 
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B. Silika (SiO2) 

 

Silikon dioksida atau yang biasa disebut silika merupakan senyawa dengan 

rumus kimia SiO2. Senyawa silika terbentuk dari satu atom silikon (Si) dan 

dikelilingi oleh empat oksigen (O). Silikon merupakan unsur semi logam 

yang dapat bersifat sebagai semikonduktor sedangkan oksigen merupakan 

unsur non logam yang memiliki sifat sebagai isolator. Karena oksigen adalah 

unsur yang paling melimpah di kulit bumi, sementara silikon adalah unsur 

kedua terbanyak maka bentuk silika merupakan bentuk yang sangat umum 

ditemukan di alam (Jones, 2000). Perolehan silika biasanya terdapat di alam 

sebagai batu pasir, pasir silika atau kuarsa. Senyawa silika merupakan satuan 

struktur primer tetrahedron SiO4, dimana satu atom silika dikelilingi oleh 

empat atom oksigen. Gaya-gaya yang mengikat tetrahedral ini berasal dari 

ikatan ionik dan kovalen, sehingga dengan kombinasi ikatan ini akan 

membuat ikatan menjadi kuat (Vlack, 1994). 

 

Struktur silika bisa terdapat dalam bentuk amorf maupun dalam bentuk kristal 

dengan tiga bentuk struktur dasar yaitu kuarsa, tridimit, dan kristobalit 

(Smith, 1996). Kelebihan dari silika di antaranya adalah memiliki ketahanan 

yang baik terhadap abrasi, stabilitas termal yang tinggi, isolator listrik yang 

baik, tidak mudah larut dalam bahan kimia kecuali dalam hidrogen fluoida 

atau HF (Surdia, 1999). Karakteristik silika dapat dilihat dalam Tabel 2.2. 
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Tabel 2.2 Karakteristik silika (Surdia, 1999). 

Nama lain Silikon Dioksida 

Rumus molekul SiO2 

Berat jenis (g/cm
3
) 2,6 

Bentuk padat 

Daya larut dalam air tidak larut 

Titik leleh (°C) 1610 

Titik didih (°C) 2230 

Kekerasan (kg/mm
2
) 650 

Kekuatan tekuk (MPa) 70 

Kekuatan tarik (MPa) 110 

Modulus elastisitas (GPa) 73-75 

Resistivitas (Ωm) >10
14

 

Koordinasi geometri tetrahedral 

Struktur kristal kwarsa, tridimit, kristobalit 

 

 

Sifat kimia silika dari mineral di antaranya tidak larut dalam air, tahan 

terhadap zat kimia, dan memiliki nilai ekspansi termal yang rendah yaitu 

sekitar 12,3 x 10
-6

 K
-1 

serta memiliki titik lebur yang tinggi sehingga dapat 

dimanfaatkan sebagai bahan refraktori (bahan pelapis tanur), bahan keramik, 

adsorben dan pendukung katalis yang baik (Sigit dan Jetty, 2001).  

 

Dalam penggunaan fotokatalis, silika amorf sangat baik digunakan 

dibandingkan dengan silika kristal. Pada prinsipnya, fotokatalis merupakan 

proses penyinaran dengan panjang gelombang tertentu pada bahan 

semikonduktor. Dalam proses tersebut, elektron pada pita valensi akan 

tereksitasi ke pita konduksi dan meninggalkan sebuah lubang (hole) positif  

(h
+
) pada pita valensi. Kemudian akan terbentuk pasangan elektron dan hole 

yang mengakibatkan terjadinya transformasi energi termal atau reaksi kimia 

lain pada permukaan. Antara pita valensi dan pita konduksi terdapat celah 

pita (band gap) yang harus dilampaui oleh sebuah elektron. Nilai band gap 

berbanding lurus dengan resistivitas suatu bahan. Silika amorf memiliki 
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resistivitas yang sangat rendah yaitu antara 10
12

 - 10
16  m sedangkan silika 

kristal memiliki resistivitas di atas 10
18  m sehingga konduktivitas untuk 

silika amorf akan semakin tinggi dan memudahkan proses transfer elektron 

(Beltran et al., 2006). Skema struktur silika dapat dilihat pada Gambar 2.2. 

 

Gambar 2.2 Struktur silika. 

 

Gambar 2.2 merupakan bentuk pemodelan struktur silika menggunakan 

aplikasi Powdercell 2.4. Model silika yang digunakan adalah silika sistem 

tetragonal dengan nomor space group 92, parameter sel a = b = 4,964 Å dan c 

= 6,920 Å serta sudut α =   =   = 90  (Boisen, 1994). 

 

C. Prinsip Ekstraksi 

 

Ekstraksi adalah pemisahan zat aktif atau zat limbah dari bahan padat atau 

cair dengan bantuan pelarut cair (Gamse, 2010). Kontak antara bahan padat 

dan pelarut berfungsi untuk mendapatkan perpindahan solute (zat terlarut) ke 

dalam solvent (pelarut). Saat terjadi kontak antara padatan dengan pelarut, 

sebagian zat terlarut akan berpindah ke dalam pelarut dan terbentuklah 
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larutan. Perpindahan zat terlarut tersebut dapat terjadi karena adanya 

perbedaan konsentrasi zat terlarut dalam larutan dan dalam padatan. 

Perbedaan konsentrasi ini akan mengendalikan proses ekstraksi. Perpindahan 

zat terlarut ini akan terjadi hingga dicapai keadaan setimbang. Kesetimbangan 

yang idealnya harus dicapai dalam ekstraksi padat-cair ini membutuhkan 

pelarut yang cukup untuk melarutkan semua zat terlarut pada padatan dan 

tidak ada adsorpsi pada zat terlarut oleh padatan. Kesetimbangan kemudian 

didapatkan ketika zat terlarut sudah sepenuhnya larut dan konsentrasi larutan 

seragam. Namun struktur padatan dapat menyulitkan tercapainya kondisi ini. 

Faktor tersebut sangat mempengaruhi tingkat efisiensi tertentu. Jika 

diasumsikan titik kesetimbangan sudah ditemukan, maka konsentrasi cairan 

yang ditahan oleh padatan sama dengan cairan yang meluap pada tahap yang 

sama (Treyball, 1980). 

 

Terdapat berbagai metode pemisahan campuran baik yang berlaku secara 

fisika maupun kimia. Dalam suatu proses pemisahan, zat yang akan 

dipisahkan dapat bergerak secara difusi di antara fase yang berbeda. Dengan 

kata lain pemisahan dengan proses ekstraksi adalah berdasarkan pada 

perbedaan kelarutan komponen-komponen yang dipisahkan (Cabe, 2005). 

 

Berdasarkan prinsip dan cara pelarutan zat terlarut atau cara pengontakan 

padatan dengan pelarut, ekstraksi dibedakan menjadi maserasi atau dispersi, 

dan perkolasi atau imersi (Treyball, 1980). 
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Maserasi atau dispersi merupakan proses pemisahan zat aktif dengan 

menggunakan pelarut dengan beberapa kali pengocokkan atau pengadukan 

pada temperatur ruangan (kamar). Proses ini bertujuan untuk menarik zat-zat 

aktif dengan karakteristik tahan panas maupun tidak. Prinsip metode ini 

mengenai pencapaian konsentrasi pada keseimbangan (Depkes RI, 2000). 

Perkolasi atau imersi merupakan proses pemisahan zat aktif dengan 

mengalirkan pelarut ke dalam padatan.  Biasanya pelarut yang digunakan 

telah dipanaskan terlebih dahulu hingga temperatur mendekati titik didihnya 

(Ansel, 1989). 

 

Ekstraksi dilakukan dengan berbagai alasan, seperti untuk memurnikan 

senyawa yang selanjutnya akan diproses secara berkelanjutan, untuk 

mengisolasi bahan yang akan dikarakterisasi dan berbagai macam hal lain. 

Ekstraksi dapat diklasifikasikan menurut beberapa pola diantaranya ekstraksi 

analisis dan ekstraksi preparatif, ekstraksi tersebut bergantung pada jumlah 

senyawa murni yang akan dipisahkan. Kemudian ekstraksi bertumpuk dan 

ekstraksi berlanjut atau proses yang terus menerus, hal ini bergantung pada 

bahan material yang akan dipisahkan. Selanjutnya ada ekstraksi yang 

berdasarkan pada prinsip-prinsip fisik yang terlibat seperti proses adsorbsi. 

Ekstraksi yang berdasarkan pada jenis fase yang terlibat seperti padat, cair, 

gas, padat, cairan superkritis dan lain-lain. Pemahaman dan praktek ekstraksi 

terletak di bagian analitis, anorganik, organik, dan kimia fisika dengan teori 

dan terapan teknik kimia (Raynie, 2000). 
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D. Nanopartikel 

 

Nanosains merupakan ilmu yang mempelajari fenomena dan teknik 

manipulasi material pada skala atomik, molekul, dan makromolekul yang 

menyebabkan perbedaan sifat yang sangat signifikan dengan material 

berskala besar atau bulk material (Filliponi dan Sutherland, 2013). Nanosains 

berbeda dengan nanoteknologi. Nanoteknologi merupakan desain ilmu yang 

berhubungan dengan material pada skala satu per satu miliar meter (yaitu 10
-9

 

m = 1 nm) dan juga studi tentang memanipulasi materi pada skala atom dan 

molekul (Horikoshi dan Serpone, 2013). Pada prinsipnya nanoteknologi 

merupakan teknologi yang didasarkan pada pemanfaatan bahan dengan 

ukuran partikel dalam skala nano (Saxton, 2007). Material dengan ukuran 

berskala nano merupakan objek studi tersendiri yang krusial dalam 

nanoteknologi, atau biasa dikenal dengan istilah nanomaterial. Nanomaterial 

didefinisikan sebagai suatu perangkat bahan dimana paling sedikit satu 

dimensinya lebih kecil dari 100 nm. Nanomaterial dapat diklasifikasikan 

menjadi 2 jenis yaitu nanomaterial alami dan non-alami. Nanomaterial alami 

yaitu material berskala nano yang tercipta dengan alamiah dan memberikan 

efek pada lingkungannya, contohnya virus, protein, material yang disebabkan 

oleh efek vulkanik, dan lain-lain. Sedangkan untuk nanomaterial non-alami 

adalah material berskala nano yang dihasilkan dari proses fabrikasi (Filliponi 

dan Sutherland, 2013). 

 

Berdasarkan bentuk dimensional, nanomaterial dikategorikan menjadi 3, yaitu 

1 dimensi (1-D), 2 dimensi (2-D) dan 3 dimensi (3-D) yang mempunyai skala 
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dibawah 100 nm. Contoh 1-D yaitu film tipis, layers (lapisan) atau coating 

(pelapisan). Untuk 2-D contohnya nanotube (tabung nano), fibres (serat-serat) 

dan nanowire (kawat nano). Sedangkan untuk 3-D diantaranya mikrokapsul, 

nanoring (cincin nano), nanoshells, quantum dot dan nanopartikel (Filliponi 

dan Sutherland, 2013). 

 

Nanopartikel merupakan partikel berskala nano yang didefinisikan sebagai 

suatu objek kecil yang berperilaku sebagai satu kesatuan berkaitan dengan 

teori transport dan sifat-sifatnya. Berdasarkan ukuran diameter, partikel 

diklasifikasikan menjadi 3 bagian diantaranya partikel ultrahalus, partikel 

halus, dan partikel kasar. Partikel ultrahalus atau partikel nano berukuran 1 

sampai dengan 100 nm, untuk partikel halus memiliki ukuran antara 100 

sampai 2.500 nm, sedangkan partikel kasar memiliki ukuran antara 2.500 

sampai 10.000 nm (Filliponi dan Sutherland, 2013).  

 

Pada dasarnya nanopartikel dibagi menjadi 2 yaitu nanokristal dan 

nanocarrier. Nanokristal merupakan gabungan dari ratusan atau ribuan 

molekul yang membentuk kristal. Pembuatan nanokristal disebut nanonisasi. 

Prinsip pembuatannya memerlukan sedikit surfaktan untuk stabilisasi 

permukaan. Nanocarrier memiliki berbagai macam jenis di antaranya 

nanotube, liposom, nanopartikel lipid padam, misel, dendrimer, nanopartikel 

polimerik dan lain-lain (Rawat et al., 2006). Selain itu nanopartikel memiliki 

reaktivitas yang lebih besar disebabkan atom-atom nanopartikel memiliki 

peluang lebih besar untuk berinteraksi dengan material lain (Saxton, 2007). 
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Suatu nanopartikel merupakan komponen yang paling mendasar dalam 

pembuatan struktur nano. Subtansinya yaitu dapat menyebabkan terjadinya 

perubahan mendasar pada sifat-sifatnya seperti sifat fisika dan kimianya di 

antaranya titik leleh rendah, sifat spesifik optik, kekuatan mekanik dan luas 

permukaan spesifik yang lebih tinggi yang mungkin dapat menarik dalam 

berbagai aplikasi industri (Horikoshi dan Serpone, 2013). 

 

Berdasarkan sifat termal nanomaterial, sebagian besar atom-atom berada pada 

permukaan, luas permukaan memiliki nilai lebih besar. Ketika atom-atom 

tersebut bervibrasi, maka posisi awal akan tetap dipertahankan. Ketika 

diberikan energi panas, maka atom tidak akan mampu mempertahankan 

posisinya, sehingga atom akan mudah untuk melebur, kemudian atom 

berpeluang menguap dan meninggalkan posisinya. Kondisi tersebut 

menyebabkan nanopartikel memiliki titik leleh atau titik lebur lebih rendah 

dibandingkan dengan partikel dalam limpahan.  

 

Ketika ditinjau dari sifat spesifik optik, nanopartikel akan mempunyai rapat 

elektron permukaan yang tinggi yang disebut sebagai plasmon permukaan. 

Ketika cahaya yang memiliki panjang gelombang spesifik mengenai plasmon 

permukaan tersebut, maka akan mengakibatkan eksitasi pada osilasi yang 

dihasilkan. Osilasi ini disebut sebagai resonansi plasmon permukaan. Akibat 

kondisi tersebut, warna yang dihasilkan oleh nanopartikel akan berbeda 

dengan partikel yang lebih besar, disebabkan oleh respon partikel terhadap 

cahaya berbeda-beda.  
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E. X-Ray Diffraction (XRD) 

 

Difraksi sinar-X atau XRD merupakan instrument karakterisasi yang 

mempelajari kisi-kisi ruang suatu material dari intensitasnya secara cepat dan 

akurat (Brindley dan Brown, 1980). Sejarah dari XRD dimulai pada tahun 

1895, ketika Wilhelm Rontgent menemukan suatu sinar misterius yang 

muncul ketika elektron ditembakkan ke suatu target (logam atau gelas) dalam 

ruang vakum dengan tegangan tinggi dan kemudian dihamburkan oleh target 

tersebut. Sinar yang muncul begitu misterius hingga dinamakan sinar-X. 

Sinar-X tidak dapat dipengaruhi oleh medan listrik dan medan magnet, 

fenomena tersebut diindikasikan sebagai akibat bahwa sinar-X bukan partikel 

bermuatan dan mempunyai panjang gelombang yang sangat pendek sekitar 

10
-8 

- 10
-12

 m (Giancoli, 1984). Berdasarkan hal tersebut, sinar-X memiliki 

tingkat resolusi yang lebih baik dalam mengamati atom-atom dan molekul-

molekul mikroskopik. 

 

Sinar-X termasuk gelombang elektromagnetik dengan panjang gelombang 

sekita 0,5 - 2,5  . Bila seberkas sinar-X yang memiliki panjang gelombang   

diarahkan ke permukaan kristal dengan sudut datang  , maka sinar tersebut 

akan dihamburkan oleh bidang atom kristal dan menghasilkan puncak-puncak 

difraksi yang dapat diamati dengan peralatan difraktometer (Cullity, 1978). 

 

Pada difraktometer terdapat sumber radiasi yang berasal dari Cu, Mo, Co, Cr 

dan Fe. Sumber radiasi sangat mempengaruhi sampel yang akan diuji 

sehingga harus diperhatikan dalam memilih sumber radiasi seperti komposisi 
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sampel yang akan diuji dan tujuan dari pengujian itu sendiri (Brindley dan 

Brown, 1980). 

 

Hukum Bragg merupakan landasan hukum dalam prinsip kerja difraktometer 

sinar-X. Pola difraksi, intensitas dan sudut difraksi 2  berbeda-beda untuk 

setiap bahan. Interferensi berupa puncak-puncak intensitas diperoleh sebagai 

hasil proses difraksi dimana terjadi interaksi antara sinar-X dengan atom-

atom pada bidang kristal (Vlack, 1994). Gambar 2.3 menunjukkan hamburan 

sinar-X oleh elektron-elektron di dalam atom suatu material. 

 

Gambar 2.3. Skema difraksi sinar-X (Roman, 2014). 

 

Gambar 2.3 merupakan skema terjadinya difraksi sinar-X pada saat elektron 

ditembakkan dan menumbuk sampel. Tumbukan antara elektron dan atom-

atom pada sampel mengakibatkan hamburan sinar-X dan ditangkap oleh 

detektor berupa intensitas sinar-X yang terdifraksi pada sudut 2 . Analisis 

XRD merupakan analisis non-destruktif terhadap sampel artinya tidak 

merusak sampel. Intensitas sinar-X yang terdifraksi dan mengenai permukaan 

sampel akan membentuk pola interferensi sebagai fungsi sudut difraksi yang 
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memenuhi hukum Bragg. Adapun hukum Bragg diperlihatkan pada 

persamaan 2.1 (Cullity, 1978).  

 

  = 2 d sin          (2.1) 

 

Keterangan: 

  = panjang gelombang sinar-X 

d = jarang antar bidang ekuivalen atom 

  = sudut difraksi 

 

Pola interferensi yang terbentuk kemudian akan dianalisis untuk mengetahui 

struktur kristal, komposisi kimia maupun sifat-sifat bahan melalui 

pencocokan data. 

 

F. Surface Area Analyzer (SAA) Metode BET 

Surface Area Analyzer atau SAA merupakan salah satu alat karakterisasi yang 

berkaitan dengan luas permukaan suatu molekul. Pada prinsipnya, SAA 

didasarkan pada siklus adsorpsi dan desorpsi isothermis gas nitrogen oleh 

sampel serbuk pada suhu nitrogen cair. Siklus tersebut memberikan informasi 

terkait variasi data tekanan proses. Proses diawali dengan memasukkan 

serbuk ke dalam tabung SAA, kemudian diberikan sejumlah gas, biasanya gas 

yang dipakai adalah nitrogen, argon dan helium. Pemberian gas dilakukan  

sebelum dan sesudah diberikan serbuk. Sensor tekanan akan mendeteksi 

tekanan yang bervariasi. Kemudian didapatkan data hasil tekanan.  
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Terkait data tekanan, telah banyak teori dan model perhitungan yang 

dikembangkan para peneliti untuk mengubah data yang dihasilkan alat ini 

berupa jumlah gas yang diserap pada berbagai tekanan dan suhu tertentu 

(disebut juga isotherm) menjadi data luas permukaan, distribusi pori, volume 

pori dan lain sebagainya. Misalnya saja untuk menghitung luas permukaan 

padatan dapat digunakan metode BET, Metode Langmuir, metode t-plot, dan 

lain sebagainya. Dari sekian banyak metode-metode ini, metode BET lebih 

sering dipakai dibandingkan dengan metode lain. 

 

BET merupakan singkatan nama dari ketiga ilmuwan yang menemukannya 

yaitu Stephen Brunauer, Paul Hugh Emmett, dan Edward Teller. Metode 

tersebut pertama kali diperkenalkan pada tahun 1938 (Brunauer et al., 1938). 

BET memiliki prinsip perhitungan yaitu dengan mengetahui jumlah volume 

gas adsorbate total yang dimasukkan ke dalam tabung sebelum dimasukkan 

sampel dan mengetahui jumlah volume gas absorbate total sisa atau yang 

tidak terserap oleh sampel, sehingga jumlah volume gas yang terserap oleh 

sampel dapat diketahui. Kemudian mengkonversi satuan volume ke dalam 

satuan luasan (Rosyid et al., 2012). Proses siklus SAA metode BET dapat 

dilihat pada Gambar 2.4. 
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Gambar 2.4 Skema SAA metode BET (Hwang dan Barron, 2011). 

 

Gambar 2.4 memperlihatkan proses kerja dari sistem instrumen SAA dengan 

metode BET. Sampel ditempatkan pada labu nitrogen cair, kemudian 

diinjeksikan gas nitrogen yang menyebabkan tekanan turun perlahan sampai 

keadaan setimbang. Gas yang bersentuhan dengan permukaan akan 

teradsopsi. Jumlah gas teradsorpsi yang diketahui dapat digunakan untuk 

menentukan luas permukaan sampel yang akan diuji. 

 

Metode BET merupakan salah satu model perhitungan yang digunakan untuk 

menentukan luas permukaan serbuk atau bahan berpori (Zielinski dan Kettle, 

2013). Prinsipnya menjelaskan fenomena melekatnya molekul gas pada 

permukaan zat padat dengan lapisan ganda atau beberapa lapis permukaan. 

Metode ini digunakan berdasarkan asumsi bahwa pada setiap permukaan 

mempunyai tingkat energi yang homogen (energi adsorpsi tidak mengalami 



24 
   

perubahan dengan adanya adsorpsi di lapisan yang sama) dan tidak ada 

interaksi selama molekul teradsorpsi (Brunauer et al., 1938). 

 

Data hasil tekanan pada metode BET, selanjutnya diolah dengan persamaan 

berikut (Sing, 1985).  

 

 ((
  
 
)  )

 = 
 

    
 

   

    
 
 

  
    (2.2) 

 

Keterangan: 

p = tekanan kesetimbangan adsorpsi 

po = tekanan penuh adsorpsi 

X = berat gas yang diserap pada tekanan relatif 

Xm= berat gas yang diserap sebagai lapisan tunggal 

C = tetapan energi adsorpsi 

Persamaan BET (2.2) akan menghasilkan garis lurus bila dibuat grafik dari 

ruas kiri 
 

 ((
  
 
)  )

 dengan tekanan relatif 
 

  
. Prosedur standar lapisan ganda 

BET diperlukan minimal 3 titik kisaran untuk tekanan relatif yang tepat. 

Berat gas nitrogen yang membentuk satu lapisan tipis (lapisan tunggal) Xm 

dapat ditentukan dari slop (s) dan perpotongan (i) pada grafik BET dari 

persamaan (2.2). Persamaan yang didapatkan yaitu: 

 

Slop (s) = 
   

    
     (2.3) 

 

 

Perpotongan (i) = 
 

    
    (2.4) 

 

 

Kemudian dengan menggabungkan persamaan (2.3) dan (2.4) didapatkan 

berat gas nitrogen pada lapisan tunggal (Xm) sebagai berikut: 
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 Xm = 
 

   
     (2.5) 

Kemudian untuk mendapatkan luas permukaan spesifik diperlukan 

penampang lintang dari molekul gas nitrogen (adsorben) untuk menghasilkan 

luas permukaan total (S). Persamaannya sebagai berikut: 

 

S = 
(        )

 
     (2.6) 

 

Keterangan: 

N = bilangan Avogadro (6,023 x 10
23

 molekul/mol) 

M = volume molar gas nitrogen (22,414 L) 

Xm = berat gas yang diserap sebagai lapisan tunggal  

Acs = daerah penampang lintang nitrogen (10,2 Å) 

 

Luas permukaan dipengaruhi oleh beberapa faktor, di antaranya yaitu ukuran 

partikel, morfologi, tekstur permukaan, dan porositas (Trunschke, 2013). 

Luas permukaan sangat mempengaruhi kualitas dan kegunaan dari suatu 

bahan kimia fase padat. Peran utama yang sangat krusial yaitu pada proses 

pengolahan, pemurnian, pencampuran bahan kimia, serta fungsi produk, 

khasiat dan stabilitas (Zielinski dan Kettle, 2013).  

 

G. Scanning Electron Microscopy (SEM)  

 

SEM merupakan salah satu instrument karakterisasi material yang berguna 

untuk mengamati dan menganalisis struktur, topografi dan morfologi dari 

bahan padat seperti logam, keramik, polimer dan komposit. Alat ini 

menggunakan elektron sebagai pengganti cahaya untuk mendapatkan 
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informasi gambar yang diinginkan dengan resolusi dan ketajaman gambar 

yang tinggi. Elektron memiliki resolusi mencapai 0,1 sampai dengan 0,2 nm, 

sedangkan cahaya tampak memiliki resolusi 200 nm. Dengan proses 

pencahayaan menggunakan elektron, SEM mempunyai resolusi sekitar 0,5 

nm dengan perbesaran maksimum 500.000 kali (Goldstein, 2003).  

 

SEM menghasilkan gambar sebagai hasil dari pemindaian gambar yang 

diperbesar. Perbesaran tersebut sama dengan perbandingan ukuran gambar 

yang ditampilkan ketika dipindai oleh penyorot pada spesimen. Perbesaran 

minimum adalah sudut maksimum yang dibentuk dan bergantung pada jarak 

yang dikerjakan. Perbesaran minimum diperkirakan mencapai 10 dengan area 

pemindai berorde 1 cm
2
. Perbesaran dapat ditambahkan dengan mereduksi 

amplitude yang digunakan untuk memindai. Penggunaan maksimumnya 

bergantung dengan resolusi dengan batas 10
4
 sampai dengan 10

6
 berdasarkan 

tipe gambar spesimen dan kondisi operasi (Reed, 1993). 

 

Pada prinsipnya, SEM terdiri dari beberapa komponen antara lain senjata 

elektron yang berfungsi melepas atau menembakkan elektron, biasanya 

menggunakan filamen yang terbuat dari unsur yang mudah melepas elektron 

contohnya tungsten. Kemudian komponen yang lainnya yaitu lensa magnetik 

yang berfungsi memfokuskan elektron. Komponen lain yaitu sistem vakum, 

mengurangi jumlah partikel pada ruangan. Secara sederhana prinsip kerja 

SEM ditunjukkan pada Gambar 2.5. 
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Gambar 2.5. Prinsip kerja alat SEM (Sampson, 1996). 

 

Gambar 2.5 memperlihatkan skema alat SEM, berawal dari elektron primer 

yang keluar dari senjata elektron dengan energi yang sangat besar melewati 

anoda. Anoda berfungsi untuk menyearahkan elektron menuju titik fokus, 

membatasi dan mengeliminasi pancaran elektron yang memiliki sudut 

hambur terlalu besar. Setelah melewati anoda, berkas elektron diteruskan 

menuju lensa magnetik, agar elektron terfokuskan dan dipercepat menuju 

lilitan pengulas hingga sampai ke cuplikan atau sampel (Sampson, 1996). 

 

Elektron primer yang berinteraksi dengan elektron terluar dari sampel, misal 

kulit K akan mengakibatkan terjadinya hamburan elektron yang 

mengakibatkan elektron di kulit K tereksitasi keluar karena energinya lebih 

kecil dibandingkan dengan elektron primer. Hal ini menyebabkan elektron 

primer dapat memberikan sisa energinya pada elektron-elektron yang berada 

di kulit L, M, N dan seterusnya dengan cara menjatuhkan dirinya hingga 

menuju kulit yang terdekat dengan inti. Elektron-elektron yang berada di 
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kulit-kulit atasnya akan memiliki energi yang berlebih sehingga secara 

otomatis elektron-elektron tersebut akan naik menuju ke kulit terluarnya. Hal 

inilah yang menyebabkan timbulnya sinar-X yang ditunjukkan pada Gambar 

2.6. 

 

Gambar 2.6. Energi dispersif sinar-X (Sharma, 1999) 

 

Sinar-X yang dihasilkan akan diubah ke dalam sinyal pulsa oleh 

photomultiplier selanjutnya pulsa tersebut diubah menjadi bilangan digital 

melalui Analog to Digital Converter (ADC) untuk dibaca oleh komputer. 

Informasi dari konverter sinar-X tersebut memberikan hasil spektrum tinggi 

pulsa (energi) terhadap waktu. Hasil inilah yang disebut dengan Energy 

Dispersive Spectrometry (EDS). EDS dapat memberikan informasi berupa 

unsur-unsur dalam sampel dengan cara mengetahui tingkat energi dari K  

yang tertera dalam intensitas. Intensitas-intensitas dalam bentuk energi (keV) 

kemudian dicocokkan dengan data energi standar (Sharma, 1999). 

 

 

 

 

 

inti atom 

Elektron yang 
terlepas 

Energi 
radiasi Elektron primer 
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H. Transmission Electron Microscopy (TEM) 

TEM merupakan instrumentasi yang berfungsi untuk menentukan ukuran 

kuantitatif, distribusi ukuran sampel dan morfologi partikel. Prinsip kerja 

TEM secara fisis memiliki kesamaan dengan mikroskop cahaya, 

perbedaannya terletak pada sumber cahaya yang digunakan. TEM 

menggunakan elektron sebagai sumber cahaya yang memiliki resolusi sebesar 

0,1 nm. Berdasarkan sumber cahaya yang digunakan tersebut, TEM memiliki 

kesamaan dengan SEM, namun perbedaannya terletak pada penembakkan 

sampel. Pada SEM, elektron hanya menumbuk sampel dan hasil pendaran 

tersebut yang ditangkap oleh detektor. Sedangkan pada TEM, sampel 

disiapkan dengan sangat tipis sehingga elektron dapat menembusnya dan 

diolah menjadi gambar (Rosenauer, 2003). Secara sederhana prinsip kerja 

TEM dapat dilihat pada Gambar 2.6. 

 

Gambar 2.7. Prinsip kerja TEM (Woodford, 2017). 

Senjata elektron 

Lilitan lensa 

kondensor pertama 

Lilitan lensa 

kondensor kedua 

Panggung sampel 

Lilitan lensa 

objektif 

Layar berpendar 

Kamera 
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Pada Gambar 2.6 memperlihatkan skema TEM dimulai dari elektron yang 

dipercepat dengan energi tinggi 300 KeV pada daerah vakum. Elektron yang 

dipercepat pada saerah vakum tersebut berperilaku seperti cahaya yang 

bergerak lurus dan memiliki sifat seperti gelombang dengan panjang 

gelombang 100.000 kali lebih pendek dari cahaya tampak (Beniac et al., 

2010). Elektron kemudian melewati susunan sistem optik yang menggunakan 

kumparan lensa dan biasanya terbuat dari jenis magnet. Jarak fokus elektron 

dapat dikontrol dengan mengatur arus kumparan lensa (Smalman dan Bishop, 

1999). 

 

Ketika elektron menembus lapisan sampel suatu material, maka elektron 

menyebar. Elektron yang tersebar difokuskan oleh sistem lensa 

elektromagnetik canggih dan menghasilkan citra atau gambar dari sampel. 

Dari citra atau gambar yang ditampilkan, dapat diketahui ukuran kuantitas 

dari suatu material baik diperbesar dalam ukuran mikro maupun nano (Hofer, 

2014). 

 

Gambar yang dihasilkan dari uji TEM, kemudian dapat diplot menggunakan 

software imageJ untuk mengetahui distribusi dan ukuran kuantitas dari suatu 

partikel. Data berupa partikel-partikel yang diplot kemudian disubstitusikan 

dalam persamaan (2.7) dan (2.8) untuk mengetahui besar ukuran dan 

perbedaan ukuran tiap partikel yang terdistribusi. 

 

 ̅  
 

 
∑          (2.7) 

   
 

 
√
      (  ) 

   
     (2.8) 



31 
   

Keterangan: 

   = diameter partikel ke-1 sampai ke-n (nm) 

n  = banyaknya hasil pengukuran 

    = nilai koreksi perhitungan (nm) 

 

Selain TEM, analisis ukuran kuantitas suatu partikel juga dapat dilakukan 

menggunakan rumusan Scherrer yang ditunjukkan pada persamaan 2.9 

(Alexander dan Klug, 1950). Data yang digunakan yaitu berupa nilai Full 

Width of Half Maximum (FWHM) yang didapatkan dari data XRD sampel. 

 

  
   

      
      (2.9) 

Keterangan: 

 

  = ukuran partikel (nm) 

  = konstanta faktor bentuk (0,94) 

  = panjang gelombang sinar-X (nm) 

β = lebar setengah puncak difraksi (º) 
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III. METODE PENELITIAN 

 

 

A. Waktu dan Tempat Penelitian 

 

Penelitian ini dilaksanakan pada November 2017 sampai dengan Januari 2018 

di Laboratorium Fisika Material Jurusan Fisika dan Laboratorium Kimia 

Organik Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam 

(FMIPA) Universitas Lampung.  

 

B. Alat dan Bahan 

 

Adapun alat-alat yang digunakan pada penelitian ini antara lain kondensor 

refluks, pengaduk magnet plus batang magnet, neraca digital, pompa vakum, 

oven, mortar dan alu, gelas ukur, pipet tetes, spatula, termometer, kertas 

lakmus untuk mengukur pH dan kertas saring. Sedangkan untuk bahan-bahan 

yang digunakan antara lain batu apung pantai Pasir Putih Lampung Selatan, 

NaOH 99% Merck, H2SO4 98% JT Baker, HCl 36-38% JT Baker dan air 

destilasi.  
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C. Prosedur Penelitian 

 

Beberapa prosedur penelitian yang digunakan di antaranya preparasi sampel, 

ekstraksi dan karakterisasi XRD, SEM-EDS, BET dan TEM. Karakterisasi 

XRD dilakukan di Jurusan Fisika FMIPA Universitas Negeri Padang dengan 

alat XRD merk XPERT PRO PANalytical, penembakkan sampel dilakukan 

dengan kenaikan 2θ sebesar 0,026° dari 10° sampai 100°, arus dan tegangan 

yang digunakan sebesar 30 mA dan 40 kV. Untuk uji TEM dilakukan di 

Jurusan Kimia FMIPA Universitas Gadjah Mada Yogyakarta menggunakan 

alat TEM merk JEOL/EO JEM-1400 versi 1.0. Uji SEM-EDS dilakukan di 

Laboratorium Pusat Sains dan Teknologi Bahan Maju BATAN Serpong 

menggunakan alat SEM-EDS merk JEOL/EO JSM-6510 versi 1.0. 

Sedangkan uji BET dilakukan di Laboratorium Instrument Teknik Kimia 

Institut Teknologi Bandung menggunakan alat SAA merk Quantachrome 

NovaWin version 11.0. 

 

D. Preparasi Batu Apung 

 

Preparasi batu apung diawali dengan mencuci batu apung sebanyak 3 kali 

menggunakan air destilasi hingga berwarna abu-abu. Kemudian batu apung 

yang telah dicuci hingga bersih, dikeringkan dengan suhu (80 – 100) °C 

selama 12 jam. Setelah itu, batu apung yang sudah kering, dihancurkan 

dengan mortar hingga berbentuk serbuk batu apung. Serbuk batu apung 

kemudian disaring dengan alat ayakan. Serbuk yang sudah halus kemudian 

dicuci dengan air destilasi hingga bersih. Setelah serbuk dicuci hingga bersih, 
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serbuk halus dipanaskan dengan suhu 400 °C selama 4 jam. Dalam penelitian 

ini serbuk batu apung disiapkan sekitar 30 gr sampel. 

 

E. Ekstraksi Serbuk Batu Apung 

 

Langkah-langkah yang dilakukan dalam proses ektraksi serbuk batu apung 

adalah sebagai berikut: 

1. Mencampurkan 10 gr serbuk batu apung dengan 500 ml NaOH (2,5 M) di 

dalam botol berleher dengan kondensor refluks. 

2. Memanaskan serbuk tersebut pada suhu 100 °C sambil di stir 300 rpm 

selama 24 jam untuk melarutkan silika dan menghasilkan sodium silika. 

3. Menyaring bubur adukan dengan menggunakan saringan dan pompa 

vakum dan mencuci dengan air destilasi yang hangat.  

4. Mentitrasi larutan dengan H2SO4 (5 M) sambil distir kuat hingga pH = 7. 

Pada tahap ini ditambahkan asam sulfat hingga pH mencapai 7. Mengukur 

pH dengan menggunakan kertas lakmus. 

5. Hasil berupa gel jernih yang lembut dan dibiarkan pada temperatur kamar 

selama 24 jam. 

6. Menyaring dan mencuci dengan air destilasi untuk menghilangkan garam 

sulfat. 

7. Mengeringkan gel dengan suhu 80 °C selama 24 jam. 

8. Gel yang sudah dikering menjadi serbuk kemudian dilarutkan kembali 

dengan larutan HCl (1 M) dengan suhu 110 °C selama 3 jam. 

9. Suspensi difilter dan dicuci dengan air destilasi yang agak berlebih dan 

kemudian dikeringkan dengan suhu 110 °C selama 12 jam. 
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10. Kemudian serbuk dikalsinasi pada suhu 700 °C selama 2 jam. 

11. Melakukan langkah yang sama untuk 2 sampel selanjutnya dengan variasi 

NaOH yang ditunjukkan pada Tabel 3.1.  

 

Tabel 3.1. Variasi konsentrasi NaOH pada proses ekstraksi. 

No. Sampel Konsentrasi (M) NaOH (gr) Aquabidest (ml) 

1. A 2,5 50 500 

2. B 3,0 60 500 

3. C 3,5 70 500 

 

12. Serbuk yang dihasilkan berubah warna dari abu-abu menjadi serbuk putih, 

kemudian serbuk dikarakterisasi menggunakan XRD, SEM-EDS, BET 

dan TEM. 

 

F. Diagram Alir Penelitian 

 

Secara sederhana diagram alir metode penelitian  tampak seperti pada 

Gambar 3.1.  
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- pencucian hingga berwarna abu-abu. 

- pengeringan pada suhu 80-100 °C selama 

12 jam. 

- penggerusan serbuk batu apung. 

 

 

- penyaringan serbuk dengan ukuran 45 

µm. 

- pencucian serbuk batu apung. 

- pemanasan pada suhu 400 °C selama 4 

jam. 

- pencampuran serbuk batu apung dengan 

variasi konsentrasi NaOH (2,5 M; 3M 

dan 3,5 M). 

- pemanasan pada suhu 100 °C dan diputar 

selama 24 jam. 

 

 
- penyaringan bubur batu apung. 

- pencucian bubur batu apung dengan air 

hangat menjadi larutan. 

- titrasi larutan dengan H2SO4. 

 
- pencucian gel. 

- pengeringan pada suhu 80 °C selama 24 

jam. 

- pengaliran gel dengan HCl pada suhu 

110 °C selama 3 jam. 

- penyaringan dan pencucian gel. 

- pengeringan pada suhu 110 °C selama 12 

jam. 

- kalsinasi pada suhu 700 °C selama 2 jam. 

- karakterisasi  XRD, SEM-EDS, BET dan 

TEM. 
 

Gambar 3.1. Diagram alir penelitian batu apung. 

Batu apung 

Serbuk batu apung 

Bubur batu apung 

Gel batu apung 

Analisis Data 



 

 

 

V. KESIMPULAN DAN SARAN 

 

A. Kesimpulan 

Berdasarkan data hasil penelitian dan analisis yang sudah dilakukan, maka 

diperoleh kesimpulan sebagai berikut: 

1. Hasil analisis XRD menunjukkan silika yang dihasilkan dari proses 

ektraksi batu apung dengan variasi konsentrasi NaOH 2,5 M dan 3,5 M 

secara umum menunjukkan fasa amorf. 

2. Hasil analisis EDS menunjukkan silika yang dihasilkan memiliki 

kemurnian sebesar 75,84%.  

3. Nanostruktur silika dari hasil uji TEM memiliki ukuran partikel sekitar 

(11,32 ± 0,922) nm dengan NaOH 3,5 M, sementara dari hasil uji XRD 

didapatkan ukuran partikel 24,42 nm untuk NaOH 2,5 M dan 18,58 nm 

untuk NaOH 3,5 M. 

4. Luas permukaan nanosilika hasil ekstraksi batu apung dengan NaOH 2,5; 

3 dan 3,5 M berturut-turut adalah 178,695 m
2
/g; 426,826 m

2
/g dan 

186,173 m
2
/g. 
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B. Saran 

Untuk penelitian selanjutnya perlu dilakukan ekstraksi silika dari batu apung 

yang berbeda misalnya batu apung yang berasal dari Kabupaten Tanggamus. 

Kemudian pada saat proses filtrasi perlu menggunakan filtratnya untuk 

mendapatkan gel silika dan penambahan volume pengenceran HCl untuk 

menghilangkan unsur-unsur selain Si dan O. 
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