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ABSTRAK

PENGARUH VARIASI H,SO4 PADA PEMBENTUKAN NANOSILIKA
BERBASISBATU APUNG

Oleh

RISKA TRISNA NURAINI

Abstrak. Telah dilakukan penelitian tentang pengaruh variass H,SO, pada
pembentukan nanosilika berbasis batu apung. Nanosilika diekstraksi
menggunakan NaOH, H,SO, dan HCI. Jumlah NaOH dan HCI yang digunakan
masing-masing adalah 4,0 M dan 1,0 M. Titrasi menggunakan H,SO, dengan
varias 40 M; 45 M; 50 M; 55 M dan 6,0 M . Serbuk batu apung dikalsinas
selama 4 jam pada suhu 500 °C dan serbuk nanosilika dikalsinasi selama 5,5 jam
pada suhu 800 °C. Hasil X- Ray Flouresence (XRF) menunjukkan nanosilika
dengan kemurnian tertinggi pada variasi H,SO, 5,0 M sebesar 95,32 %. Hasil
X-Ray Diffractometer (XRD) menunjukkan serbuk batu apung membentuk fasa
anorthite dan fasa albite, serta variasi H,SO, 5,0 M menghasilkan fasa amorf.
Hasil Transmission Electron Microscopy (TEM) menunjukkan ukuran partikel
nanosilika dengan variasi H,SO, 5,0 M berada pada kisaran 4,8 - 11,3 nm dengan
rata-rata (7,62 £ 2,15) nm.

Kata kunci: Batu apung, Nanosilika, dan H,SO,



ABSTRACT

THE EFFECT OF H,SO4 VARIATION ON THE ESTABLISHMENT OF
PUMICE STONE BASED NANOSILICA

By

RISKA TRISNA NURAINI

Abstract. Nanosilica was extracted by using NaOH, H,S0O, and HCI. The amounth
of NaOH and HCI are 4,0 M and 1,0 M respectively. The titration using H,SO,
was varied of 40 M; 45 M; 50 M; 55 M; 6,0 M. The pumice powder was
calcined for 4 hours at 500 °C and the nanosilica powder was calcined for 5,5
hours at 800 °C. The results of X-Ray Flouresence (XRF) showed nanosilica with
the highest purity in variation of H,SO4 5,0 M at 95,32%. The results of the X-Ray
Diffractometer (XRD) showed that pumice consistent the anorthite and albite
phase. The variation of H,SO, 5,0 M produced an amorphous phase. The results
of Transmission Electron Microscopy (TEM) show nanosilica particle size with
variations of H,SO,4 5,0 M in the range 4,8-11,3 nm with an average (7,62 = 2,15)
nm.

Keywords: Pumice, Nanosilica, H,SO,
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I. PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Silika atau silicon dioxide terdapat di alam dalam keadaan tidak murni. Silika
terbentuk ketika unsur silikon (Si) teroksidasi secara termal. Lapisan yang sangat
tipis terbentuk di permukaan silikon ketika silikon kontak dengan udara.
Temperatur tinggi adalah kondis yang baik dalam pembentukan lapisan silika
(Jones, 2000). Silika mempunyai sifat kimia yaitu berwarna putih (ketika murni),
berat molekul 60,1 dan densitas 2,2 g/cm®. Silika tidak mudah terbakar, memiliki
stabilitas yang baik pada suhu tinggi, dan material yang tidak menghantarkan

listrik atau bersifat osilator (Coniwanti dkk., 2008).

Silika (SIO2) merupakan salah satu jenis material berpori yang dapat digunakan
secara luas dalam proses adsorpsi, katalis, pembuatan membran, pembuatan
komposit baik dengan material anorganik seperti TiO, (Hendrix et al., 2015)
maupun dengan material organik seperti polisakarida, dan elektrokimia
(Demilecamps, 2016). Aplikasi silika banyak digunakan dalam kehidupan sehari-
hari misalnya, untuk pengampelasan material bahan IC, fiber optic, bahan cat,
pastagigi, kosmetik, kertas, makanan suplemen, mekanik, medis, hingga penyerap
kadar air di udara agar memperpanjang masa ssimpan bahan dan sebagai bahan

campuran untuk membuat keramik seni (Im, 2011).



Silika dapat diperoleh dari berbagai sumber alam seperti ampas tebu (Hanafi dan
Nandang, 2010), tanaman Cymbopogon citratus (lemon grass) (Firdaus et al.,
2016), sekam padi (Handayani dkk., 2014), batuan perlite (Srivastava et al.,
2013), batu apung dari Moroko (Mourhly et al., 2015) dan batu apung dari Turki
(Ersoy et al., 2010). Batu apung adalah salah satu sumber alam yang memiliki

kandungan silika yang cukup banyak (Komandoko, 2010).

Batu apung atau batu timbul, merupakan jenis batu yang berasal dari gunung
berapi yang tidak tenggelam di dalam air. Indonesia salah satu negara yang
terkena mempunya gunung api aktif terbanyak di dunia, yaitu sekitar 30%
gunung aktif di dunia berada di Indonesia (Pratomo, 2006). Menurut Zamroni
(2011) gunung api aktif di Indonesia berjumlah 127 dan 70 diantaranya
dikategorikan sangat mengancam. Salah satu letusan terbesar sepanjang sgjarah
letusan gunung berapi adalah gunung Krakatau yang letusannya terjadi pada tahun

1883 dan terdengar hingga jarak 4600 km dari pusat letusan (Keys, 1999).

Letusan tersebut mengakibatkan adanya endapan vulkanik yang tersebar di
kawasan yang terkena dampak |etusan. Beberapa daerah di Lampung yang terkena
dampak letusan tersebut yaitu Kabupaten Lampung Selatan (Putra dan Y ulianto,
2017) dan tersebar ke beberagpa daerah di Lampung termasuk Kabupaten
Tanggamus melalui letusan materia-material vulkanik ataupun tsunami yang
terjadi (Putra dan Yulianto, 2016). Sebagai pemanfaatan dari batu apung yang
cukup melimpah di Lampung, maka dilakukanlah penelitian untuk mensintesis
nanosilika dari batu apung yang diketahui memiliki kandungan silika yang cukup

tinggi.



Penelitian sebelumnya telah dilakukan oleh Mourhly et al. (2015) mengenai
sintesis silika dari batu apung Maroko menggunakan metode sol gel. Penelitian ini
terdiri dari tiga tahapan yaitu, ekstraksi menggunakan NaOH (3 M), titrasi dengan
H.SO,4 (5 M), dan pemurnian menggunakan HCL (1 M) lalu dikalsinasi pada suhu
800 °C. Dari pengujian yang telah dilakukan didapatkan hasil bahwa kandungan

silika meningkat menjadi 94 % dengan diameter ukuran partikel 5-15 nm.

Berdasarkan latar belakang tersebut, dilakukan penelitian lebih lanjut mengenal
sintesis nanosilika batu apung yang berasal dari Kabupaten Tanggamus dengan
memvariasikan H,SO, sebanyak 4,0 M; 45 M; 50 M; 55 M; dan 6,0 M,
kemudian dikarakterisasi menggunakan X-Ray Fluorescence (XRF), X-Ray
Diffraction (XRD), dan Transmission Electron Microscopy (TEM) untuk

mengetahui komposisi kimia, fasa serta ukuran partikel yang terbentuk.

1.2. Rumusan Masalah

Rumusan masalah dalam penelitian ini adalah:

1. Bagaimana pengaruh variasi penambahan H,SO, terhadap komposisi kimia
hasil ekstraksi nanosilika batu apung?

2. Bagaimanafasa yang terbentuk dalam nanosilika batu apung setelah ekstraksi?

3. Bagaimana ukuran partikel nanosilika yang dihasilkan setelah ekstraksi?

1.3. Tujuan Penédlitian
Tujuan dari pendlitian ini adalah:
1. Mengetahui pengaruh variasi penambahan H,SO, terhadap komposisi kimia

hasil ekstraksi nanosilika batu apung.



2. Mengetahui fasa nanosilika yang terbentuk dalam nanosilika batu apung
setelah ekstraksi.

3. Mengetahui ukuran partikel nanosilika yang dihasilkan setelah ekstraksi.

1.4. Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini adalah:

1. Sampel yang digunakan adalah batu apung dari daerah Tanggamus yang
diekstraks dengan larutan NaOH 99 % Merck, kemudian dititrasi dengan
larutan H,SO,4 99 % Merck dan dimurnikan dengan larutan HCI 37 % Merck.

2. NaOH yang digunakan sebanyak 4,0 M, HCI 1,0 M, dan variass H,SO,
sebanyak 4,0 M; 4,5 M; 5,0 M; 5,5M, dan 6,0 M.

3. Karakterisas yang dilakukan menggunakan X-Ray Flourescence (XRF), X-Ray

Diffraction (XRD) dan Transmission Electron Microscopy (TEM).

1.5. Manfaat Penelitian

Manfaat dilakukannya penelitian ini adalah:

1. Dapat digunakan sebagai referensi dan landasan bagi penelitian selanjutnya.
2. Dapat digunakan sebagai referans di Jurusan Fiska FMIPA Unila

3. Dapat memberikan informasi hasil penelitian.



. TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Batu Apung

Batu apung merupakan jenis material alam yang berasal dari endapan material
piroklastik hasil aktivitas vulkanik gunung api (Soekardi, 2004). Endapan
piroklastik adalah endapan vulkaniklastik primer yang tersusun oleh partikel
(piroklas) terbentuk oleh erupsi yang eksplosif dan terendapkan oleh proses

vulkanik primer (Mc.Phie et al., 1993). Contoh gambar batu apung ditunjukkan

pada Gambar 2.1.

Gambar 2.1. Batu apung Tanggamus

Dari Gambar 2.1 terlihat bahwa struktur batu apung tersusun atas rongga-rongga
yang terbentuk akibat gelembung udara yang terperangkap dalam lava saat terjadi
pembekuan (Osman, 2010). Sebagai batuan yang terbentuk secara alami, batu
apung secara umum tersusun dari senyawa-senyawa kimia berupa minera oksida
seperti SIO,, AlLO3, Fe03, K20, Cal, N&O, TiO,, serta MgO yang menyatu

membentuk komposit alam (Ridha dan Darminto, 2016).



Kandungan terbanyak pada batu apung adalah silika. Hal ini dibuktikan dari hasil
penelitian yang dilakukan oleh Mourhly et al. (2015) dengan batu apung dari
Maroko yang menghasilkan kadar silika sebesar 94 %, dan Ersoy et al. (2010)
dengan batu apung dari Turki dengan kadar silika yang dihasilkan adalah sebesar

70,21 %. Komposisi batu apung ini dapat kitalihat seperti pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1. Komposis kimia batu apung Turki (Ulusu et al., 2016).

Komposisi Kimia Persen berat (%)
Ca0 5,20
SO, 58,44
Al,O3 15,96
Fe,03 4,69
MgO 6,30
SO; 0,04
K,O 2,64
2.2. Silika

Silika atau kuarsa dengan rumus kimia SiO, merupakan mineral yang banyak di
temukan pada permukaan kerak bumi dan memiliki sifat menonjol, yaitu
kekerasannya yang tinggi, serta sangat tahan terhadap asam. Silika paling banyak
ditemukan di alam dalam bentuk pasir, sering disebut pasir silika atau pasir
kuarsa. Silika di alam berasal dari batuan beku (igneous rocks) dan batuan
metamorf (metamorphic rocks) yang dihancurkan oleh proses pelapukan
(weathering process), mengalami transportasi dan pengendapan. Contoh silika

ditunjukkan pada Gambar 2.2.



Gambar 2.2. Silika batu apung

Silika memiliki sifat hidrofilik (dapat menyerap air) atau hidrofobik (tidak dapat
menyerap air) sesuai dengan struktur atau morfologinya (Sriyanti dkk., 2005),
bersifat non konduktor (Hildayati dkk., 2009). Secara teoritis, unsur silika
mempunyai sifat menambah kekuatan lentur adonan keramik dan kekuatan produk
keramik (Astuti et al., 2012). Penguatan badan keramik terjadi karena adanya
pengisian ruang kosong yang ditinggalkan akibat penguapan dari proses
pembakaran adonan dengan leburan silika sedemikian rupa hingga produk

menjadi lebih rapat (Hanafi dan Nandang, 2010).

Silika merupakan senyawa kimia yang telah banyak dimanfaatkan sebagai obat-
obatan (Hacene et al., 2016), keramik (Nien et al., 2016) dan katalis (Liu et al.,
2016) karena memiliki stabilitas tinggi, fleksibilitas kimia, dan biokompatibilitas

yang berperan penting bagi berbagai ruang lingkup (Nandiyanto, 2014).

Penelitian mengenai silika telah dilakukan melalui ekstraksi silika murni dari
perlit (Sirivastava, et al., 2013) diperoleh silika presipitat halus dengan kemurnian
70,6 % SO, dan memiliki ukuran partikel 0.3-1 ym atau 300-1.000 nm.

Kemudian Hadi (2011) melakukan ekstraks silika dari bahan baku pasir kuarsa



dari pantai Bancar Tuban Jawa Timur diperoleh SiO, berkadar 95,33 % dengan
ukuran partikel = 100 nm. Selanjutnya, Mourhly et al. (2015) melakukan ekstraksi
dari bahan batu apung (pumice) menghasilkan struktur silika berpori amorf
dengan kadar silika 94 % serta ukuran partikel silika sangat halus mencapai 5-15

nm.

2.3. Silika Amorf

Baik silika kristalin maupun amorf banyak ditemukan di alam seperti di tanah,
batu-batuan, dan pasir. Kedua bentuk silika ini banyak dimanfaatkan dalam
industri kaca, bangunan, dan elektronik. Akan tetapi karena silika kristalin bersifat
karsinogenik bagi manusia maka penggunaannya sangat dibatasi. Oleh karena itu
silika amorf lebih aman dan banyak digunakan dalam industri (Kirk-Othmer,

1984).

Silika amorf biasanya terdapat dalam makhluk hidup seperti diatom, radiolarian,
silicoflagellata, dan beberapa sponges. Susunan atom yang tidak beraturan pada
silika amorf mengakibatkan silika amorf memiliki struktur bulat yang rumit.
Struktur rumit tersebut menghasilkan luas area permukaan yang tinggi. Silika
amorf dalam berbagai kondis dianggap lebih reaktif dibanding silika kristalin.
Tingkat kereaktifan dari silika amorf disebabkan karena adanya gugus hidroksi|
(silanol) yang didapat setelah pemanasan mencapa temperatur 400 °C. Gugus
silanol (-SIOH) ini dapat ditemukan di atas permukaan dari sampel silika yang

menyebabkan terbentuknya daerah yang reaktif (Kirk-Othmer, 1984).

Silika amorf telah diklasifikasikan sebagal material tidak beracun. Tidak seperti

silika kristalin, silika amorf tidak menyebabkan penyakit paru-paru (silicosis)



bahkan bagi para pekerja yang telah terpapar lama oleh silika amorf. Akan tetapi
silika amorf yang terhirup selama 12 hingga 18 bulan dengan kadar 6,9-9,9 mg/m®

dapat menyebabkan gangguan pada alat pernapasan (Kirk-Othmer, 1984).

2.4. Nanosilika

Nanopartikel adalah partikel berukuran 1-100 nanometer. Nanosilika memiliki
beberapa sifat, antara lain luas permukaan besar, ketahanan panas yang baik,
kekuatan mekanik yang tinggi dan inert sehingga digunakan sebagai prekursor
katalis, adsorben dan filter komposit (Kalapathy et al., 2000), juga memiliki
kestabilan yang bagus, bersifat biokompatibel yang mampu bekerja selaras

dengan sistem kerja tubuh dan membentuk sperik tunggal (Yuan et al., 2010).

Nanosilika amorf bisa digunakan dalam proses pembuatan substrat elektronik,
substrat lapisan tipis, insulator listrik dan insulator termal. Selain itu juga
diungkapkan bahwa nanosilika dapat digunakan sebagai suatu material pendukung
yang ideal untuk nanopartikel magnetik, karena sangat mudah untuk mencegah
tarikan magnetik dipolar anisotropik ketika diberikan medan magnet luar dan

meningkatkan daya tahan terhadap korosi dari nanopartikel magnetik.

Partikel silika memiliki peran yang berbeda-beda untuk masing-masing produk
yang dihasilkan, dimana kualitas produk ditentukan dari ukuran dan distribus

ukuran partikel silikaitu sendiri di dalam sistemnya (Zawrah et al., 2009).

Sintesis nanosilika dapat dilakukan dengan 2 metode pendekatan utama, yaitu:
top-down dan bottom-up. Top-down ditandai dengan mengurangi dimensi dari

ukuran aslinya dengan memanfaatkan teknik reduks (pendekatan fisik). Bottom-
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up atau pendekatan kimia melibatkan rute umum yang digunakan untuk
memproduks nanosilika dari skala atom atau molekul. Metode yang banyak
digunakan untuk mensintesis nanosilika diantaranya sol-gel. Sol-gel secara luas
digunakan untuk memproduks silika murni karena kemampuannya untuk
mengontrol ukuran partikel, distribusi ukuran dan morfologi melalui pemantauan
sistematis parameter reaks (Rahman and Padavettan, 2012). Sintesis nanopartikel
silika menjadi penelitian yang sangat menarik perhatian dikarenakan potensinya
dalam berbagai aplikasi di industri (peralatan elektronik, isolator dan katalis) dan
farmasi (enkapsulasi enzim, pengantar obat, dan penanda sel) (Jafarzadeh et al.,

2009).

2.5. Metode Ekstraks dan Titras

Ekstraks merupakan pemisahan substansi dari campurannya atau zat lain
menggunakan pelarut yang sesuai. Ekstraks menjadi langkah penting dalam
urutan menuju suatu produk murninya dalam Laboratorium Organik, Anorganik

atau Biokimia (Day dan Underwood, 2002).

Proses ekstraksi dapat dilakukan secara panas dan secara kering. Ekstraksi secara
panas yaitu dengan metode refluks dan destilasi uap air, sedangkan ekstraksi
dingin yaitu dengan maseras (perendaman), perkolasi (penyairan) dan soxhletasi

(penyaringan) (Sudjadi, 1988).

Beberapa pelarut organik yang sering digunakan sebagai ekstraktan yaitu benzene,
toluene, petroleum eter, metilenklorida, klorofrom, karbon tetraklorida, etil asetat
dan dietil eter. Dalam pemilihan pelarut, hal-hal yang perlu diperhatikan adalah

selektifitas, sifat racun dan kemudahannya untuk diuapkan (Harborne, 1996).
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Titrasi merupakan suatu metode untuk menentukan kadar suatu zat menggunakan
zat lain yang sudah diketahui konsentrasinya. Indikator asam-basa ialah zat yang
dapat berubah warna apabila pH lingkungannya berubah. Apabila dalam suatu
titrasi, asam maupun basanya merupakan elektrolit kuat, larutan pada titik
ekivalen akan mempunyai pH = 7. Tetapi bila asamnya ataupun basanya
merupakan elektrolit lemah, garam yang terjadi akan mengalami hidrolisis dan
pada titik ekivalen larutan akan mempunya pH > 7 (bereaksi basa) atau pH < 7

(bereaks asam).

Harga pH yang tepat dapat dihitung dari tetapan ionisasi dari asam atau basa
lemah tersebut dan dari konsentrasi larutan yang diperoleh. Titik akhir titrasi asam
basa dapat ditentukan dengan indikator asam basa (Underwood dan Day, 1984).
Indikator yang digunakan harus memberikan perubahan warna yang nampak di
sekitar pH titik ekivalen titras yang dilakukan, sehingga titik akhirnya masih
jatuh pada kisaran perubahan pH indikator tersebut. Skema titrasi ditunjukkan

pada Gambar 2.3.
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Gambar 2.3. Skematitrasi (Tong, 2017)

Harjadi (1986) menyebutkan bila suatu indikator digunakan untuk menunjukkan

titik akhir titrasi, maka

a. Indikator harus berubah warna Otepat pada saat titran (larutan penitrasi) menjadi
ekivalen dengan titrat (larutan yang dititrasi).

b. Perubahan warna itu harus terjadi secara mendadak, agar tidak ada keragu-

raguan tentang kapan titrasi harus dihentikan.

2.6. Pemanfaatan Asam Sulfat (H2SO4)

Asam sulfat murni tidak berwarna, berupa cairan kental yang membeku pada suhu
10,4° C dan mendidih pada suhu 279,6° C. Materi ini bereaksi keras dengan air
dan dengan senyawa organik. Kekuatan asam dan harganya yang murah,

menyebabkan asam sulfat ini digunakan secara luas di berbagai bidang. Dalam
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pengolahan logam, asam sulfat digunakan untuk melindikan tembaga, uranium
dan vanadium dari bijihnya dan untuk mengasamkan (picklie), atau menghilangkan
kerak bgja. Dalam pengasaman, |apisan oksida pada permukaan logam dilarutkan

melalui reaks dengan asam (Oxtoby dkk., 2001).

Asam sulfat juga digunakan sebagai zat pendehidrasi dalam sintesis bahan kimia
organik dan dalam pengolahan petrokimia (Oxtoby dkk., 2001). Beberapa
penelitian yang telah dilakukan dalam pemanfaatan H,SO, ini diantaranya
dilakukan oleh Muin dkk. (2014) mengenai pengaruh konsentrasi asam sulfat dan
waktu fermentas terhadap kadar bioetanol yang dihasilkan dari biji apukat, lalu
digunakan juga pada proses pengasaman atau pikel pada kulit domba Garut
(Gumilar dkk., 2010) serta aktivasi batu padas sebagai penyerap limbah detergen

(Laksmiwati dan Suarya, 2017)

2.7. Kalsinas Silika Amorf

Kasinas merupakan perlakuan panas terhadap campuran serbuk yang sudah

dipelet pada suhu tertentu, tergantung pada jenis bahan. Peristiwa yang terjadi

selamakalsinasi antaralain:

1. Pelepasan air bebas (H,0) dan terikat (OH) berlangsung sekitar suhu 100° C
hingga 300° C.

2. Pelepasan gas-gas seperti: CO, berlangsung sekitar suhu 600° C dan pada
tahap ini disertai terjadinya pengurangan berat yang cukup berarti.

3. Pada suhu lebih tinggi, sekitar 800° C struktur kristalnya sudah terbentuk,
dimana pada kondisi ini ikatan diantara partikel serbuk belum kuat dan

mudah |epas (James, 1988).



14

2.8. X-Ray Fluorescence (XRF)

XRF digunakan untuk menentukan komposisi kimia berbagai jenis material, dapat
berupa padatan, cairan, bubuk, filter, dan beads. Metode XRF memiliki kelebihan
yaitu cepat, akurat tidak merusak sampel, serta membutuhkan preparasi/persiapan
sampel yang mudah (Duggal, 2008). Prinsip kerja XRF ditunjukkan pada Gambar

2.5.
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Gambar 2.5. Prinsip kerja XRF (Papachristodoulou, 2002)

Prinsip dasar XRF terjadi apabila eksitasi sinar-X primer yang berasal dari tabung
sinar-X atau sumber radioaktif mengenai sampel, sinar-X dapat diabsorpsi atau
dihamburkan oleh material. Proses absorps sinar-X oleh atom dengan
mentransfer energinya pada elektron di kulit yang lebih dalam disebut efek
fotolistrik. Selama proses ini, bila sinar-X primer memiliki cukup energi, elektron
pada kulit dalam akan berpindah sehingga menimbulkan kekosongan.
Kekosongan ini menghasilkan keadaan atom yang tidak stabil. Apabila atom
kembali pada keadaan stabil, elektron dari kulit luar pindah ke kulit yang lebih
dalam dan proses ini menghasilkan energi sinar-X tertentu dan berbeda antara dua
energi ikatan pada kulit tersebut. Emisi sinar-X dihasilkan dari proses yang

disebut XRF (Patty, 2013).
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Fluoresens terjadi bilaterpancarnya sinar oleh suatu zat yang menyerap sinar atau
radias elektromagnet lain. Sinar yang dipancarkan memiliki gelombang lebih
panjang dan energi lebih rendah daripada radias yang diserap. Meski begitu,
ketikaradiasi elektromagnetik yang diserap begitu banyak, bias sgja satu elektron
menyerap dua foton. Penyerapan dua foton ini dapat memancarkan radiasi dengan

gelombang yang lebih pendek daripadaradias yang diserap (Skoog et al., 2007).

2.9. X-Ray Diffraction (XRD)

Sinar-X ditemukan pertama kali oleh Wilhelm Conrad Rontgen pada tahun 1895.
Karena asalnya tidak diketahui, maka disebut sinar-X. Sinar-X digunakan untuk
tujuan pemeriksaan yang tidak merusak pada bahan maupun manusia. Disamping
itu, sinar-X dapat menghasilkan pola difraksi tertentu untuk analisis kualitatif dan
kuantitatif bahan. Pada waktu suatu bahan dikenai sinar-X, maka intensitas sinar
yang ditransmisikan lebih rendah dari intensitas sinar datang. Hal ini disebabkan
adanya penyerapan oleh bahan dan penghamburan oleh atom-atom dalam bahan
tersebut. Berkas sinar-X yang dihamburkan tersebut ada yang saing
menghilangkan karena fasenya berbeda dan ada juga yang saling menguatkan
karena fasenya sama. Berkas sinar-X yang saling menguatkan itulah yang disebut
sebagai berkas difraksi (Oktaviana, 2009). Skema difraksi sinar-X pada XRD

ditunjukkan seperti pada Gambar 2.4.
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Gambar 2.4. Skema difraks sinar-X padaaat XRD (Sumber: http://ksanalytical.
com/images/I-XRD-Diagram.gif)

Prinsip kerja XRD menggunakan hukum Bragg, yaitu sinar-X yang menembus

kristal dianggap sedang direfleksi oleh lapisan partikel-partikel yang berulang-

ulang dalam zatnya. Bragg menunjukkan bahwa untuk melihat adanya intensitas

pada sinar-X yang keluar, suatu hubungan yang relatif sederhana harus dipenuhi.

Hubungan ini yang dikenal sebagai persamaan Bragg seperti pada persamaan 2.1.

nd=2dsing (2.1)
dengan:
n=1,2,3, .... menunjukkan orde pertama, kedua, ketiga dan seterusnya
A = panjang gelombang (A)
d = jarak antar bidang (A)

0 = sudut difraksi

Berdasarkan persamaan Bragg, jika seberkas sinar-X dijatuhkan pada bahan
kristal, maka bidang kristal itu akan membiaskan sinar-X yang memiliki panjang
gelombang sama dengan jarak antarkisi dalam kristal tersebut. Sinar yang

dibiaskan akan ditangkap oleh detektor kemudian diterjemahkan sebagai sebuah
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puncak difraksi. Makin banyak bidang kristal yang terdapat dalam bahan, makin
kuat intensitas pembiasan yang dihasilkannya. Tiap puncak yang muncul pada
pola XRD mewakili satu bidang kristal yang memiliki orientas tertentu dalam
sumbu tiga dimensi. Puncak-puncak yang didapatkan dari data pengukuran ini
kemudian dicocokkan dengan standar difraksi sinar-X untuk hampir semua jenis

bahan (Zakaria, 2003).

Sinar-X dihasilkan dari tumbukan antara elektron kecepatan tinggi dengan logam
target. Dari prinsip dasar ini, maka alat untuk menghasilkan sinar-X harus terdiri
dari beberapa komponen utama, yaitu: sumber elektron (katoda), tegangan tinggi
untuk mempercepat elektron, dan logam target (anoda). Ketiga komponen tersebut

merupakan komponen utama suatu tabung sinar-X (Oktaviana, 2009).

Karakterisass XRD dilakukan untuk mengetahui fase dan struktur kristal dari
suatu bahan. XRD menggunakan sinar-X sebaga penghantar untuk menganalisis
bahan. Sinar-X dengan panjang gelombang (A) ini diarahkan pada permukaan
kristal dengan sudut 6, kemudian sinar ini akan dihamburkan oleh bidang kristal.
Besarnya sudut difraksi tergantung pada panjang gelombang berkas sinar-X dan
jarak antara bidang penghamburan (d). Intensitas sinar-X yang terdifraksi dan
mengenal  permukaan bahan akan membentuk pola interferens yang akan
dianalisis untuk mengetahui struktur kristal, komposisi kimia, maupun sifat-sifat

bahan (Glatzdl, 2013).
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2.10. Transmission Electron Microscopy (TEM)

TEM merupakan suatu teknik mikroskopi yang bekerja dengan prinsip
menembakkan elektron ke lapisan tipis sampel, yang selanjutnya informasi
tentang komposisi struktur dalam sampel tersebut dapat terdeteksi dari analisis
sifat tumbukan, pantulan maupun fase sinar elektron yang menembus lapisan tipis
tersebut bahkan dari analisa lebih detail, bisa diketahui deretan struktur atom dan
ada tidaknya cacat (defect) pada struktur tersebut. Sampel harus ditipiskan sampai
ketebalan lebih tipis dari 100 nanometer untuk observasi menggunakan TEM

(Apriandanu, 2013).

Kelebihan karakterisass menggunakan TEM vyaitu kedua pola difraksi dan
perbesaran gambar dapat diperoleh dari daerah sampel yang sama, pola difraks
memberikan sel satuan dan ruang informasi kelompok menggunakan High-
Resolution Electron Microscope (HREM) yang dapat digunakan untuk tujuan
pencitraan kisi. Informasi mengenai morfologi, struktur kristal, cacat, fasa kristal,
komposiss dan mikrosturktur secara magnetik dapat diperoleh dengan
mengombinasikan antara electron-optical imaging, €electron diffraction dan
kemampuan dari small probe (pendeteksian ukuran kecil). Semua informasi
tersebut sangat penting bergantung pada kemampuan sampel untuk ditembus

electron gun (West, 2014).

Daam pengoperasian TEM, salah satu tahap yang paling sulit dilakukan adalah
mempersigpkan sampel. Sampel harus dibuat setipis mungkin sehingga dapat
ditembus elektron. Sampel ditempatkan di atas grid TEM yang terbuat dari

tembaga atau karbon. Jika sampel berbentuk partikel, biasanya partikel didispersi
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di dalam zat cair yang mudah menguap seperti etanol lalu diteteskan ke atas grid
TEM (Abdullah dan Khaerurijjal, 2010). Skemakerja TEM terlihat pada Gambar

2.6.
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Gambar 2.6. Transmission Electron Microscopy (TEM) (Ali, 2018)

Prinsip kerja TEM sama seperti proyector slide dimana elektron ditansmisikan ke
dalam objek pengamatan dan hasilnya diamati melalui layar. Mekanisme kerja
TEM yaitu pistol elektron berupa lampu tungsten dihubungkan dengan sumber
tegangan tinggi (100-300 kV) ditransmisikan pada sampel yang tipis, pistol akan
memancarkan elektron secara termionik maupun emisis medan magnet ke sistem

vakum.

Ketika sebuah elektron melewati bagian sampel tipis suatu material, maka
elektron tersebar. Sebuah sistem lensa elektromagnetik canggih kemudian
memfokuskan elektron yang tersebar menjadi sebuah gambar atau pola difraksi
maupun spektrum nanoandlitis yang tergantung pada sistem atau mode
pengoperasiannya. Masing-masing mode memberikan penygjiian yang berbeda-
beda tentang sampel. Mode pencitraan memberikan gambar yang mampu

memperbesar ukuran baik mikro maupun nano sehingga struktur atom langsung
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bisa diperoleh. Mode difraks memberikan informas akurat mengenai struktur
kristal pada bagian tertentu. Mode nanoanalitik menunjukkan elemen-elemen
yang terdapat pada sampel. Ketiga mode tersebut berguna untuk mencari material
yang lebih kuat, keping berukuran mikro yang bekerja lebih cepat atau nanokristal

yang lebih kecil berdasarkan pada informasi yang diberikan pada alat (Hofer,

2014).



1. METODOLOGI PENELITIAN

3.1. Waktu dan Tempat Pendlitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan April sampai Agustus 2018 di Laboratorium
Fisika Material Universitas Lampung, Laboratorium Pusat Sains dan Teknologi
Universitas Lampung, Laboratorium Kimia Instrumen FMIPA Universitas Negeri

Padang dan Jurusan Kimia FMIPA Universitas Gadjah Mada Y ogyakarta.

3.2. Alat dan Bahan Pendlitian
Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah batu apung (pumice) dari
Kabupaten Tanggamus Provinsi Lampung, NaOH 99 % Merck, H,SO, Merck,

HCl Merck, kertas pH meter, dan air destilasi atau aquabidest serta aquades.

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah magnetic stirrer serta batang
magnet, timbangan digital, oven, furnace atau tungku pemanas, kertas saring,
pipet mikro, beaker glass, dan alat-alat gelas lainnya. Karakterisasi menggunakan
alat XRF merk PANalytical Epsilon 3, XRD merk XPERT PRO PANalytical

dan TEM merk JEOL/EO JEM-1400 versi 1.0.

3.3. Prosedur Penelitian
Prosedur pada penelitian ini terdiri dari beberapa langkah yaitu proses preparasi

untuk mendapatkan serbuk batu apung, kemudian proses ekstraks untuk
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mendapatkan serbuk silika batu apung, titrasi, pemurnian dan melakukan
karakterisas dan analisis data sebagai tahap akhir. Karakterisass XRF dilakukan
di Laboratorium Kimia Instrumen FMIPA Universitas Negeri Padang dengan
aat XRF merk PANalytical Epsilon 3. Uji XRD dilakukan di Jurusan Fisika
FMIPA Universitas Negeri Padang dengan alat XRD merk XPERT PRO
PANalytical, penembakan sampel dilakukan dengan kenaikan 28 sebesar 0,026°
dari 10° sampai 100°, arus dan tegangan yang digunakan sebesar 30 mA dan 40
kV. Uji TEM dilakukan di Jurusan Kimia FMIPA Universitas Gadjah Mada

Y ogyakarta menggunakan alat TEM merk JEOL/EO JEM-1400 versi 1.0.

3.3.1. Preparasi serbuk batu apung

a Mencuci batu apung yang telah disiagpkan menggunakan air destilas
(aquabidest).

b. Mengeringkannya pada temperatur 100 °C dalam waktu semalam.

c. Batu apung yang telah kering digerus/dihancurkan menggunakan mortar
porselen.

d. Serbuk disaring menggunakan saringan siever 150 um.

e. Dicuci dengan aquabidest.

f. Dipanaskan padatemperatur 500 °C selama 5,5 jam.

g. Menimbang serbuk batu apung sebanyak 2,5 gram sebagal sampel yang akan
diekstraksi.

3.3.2. Ekstraksi silika batu apung

a. Menyiapkan larutan NaOH, H,SO,, dan HCI, dimana masing-masing larutan

dibuat dengan campuran aquabidest.
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b. Mencampurkan 2,5 gram serbuk batu apung dengan 150 ml NaOH ke dalam
gelas ukur.

c. Memanaskannya dengan refluks kondensor pada temperatur 100 °C dengan
distirr 300 rpm selama 24 jam.

d. Bubur hasil adukan (slurry) disaring menggunakan kertas saring Whatman No.
41.

e. Mencuci dengan air destilasi yang hangat.

f. Mengambil filtrat hasil penyaringan.

3.3.3. Titras

a. H,SO,4 dicampur dengan 150 ml air destilasi (aquabidest). Dilakukan varias
H,SO,yaitu 4,0 M; 45M; 5,0 M; 55M, dan 6,0 M.

b. Filtrat dicampur dengan larutan H,SO, serta distir kuat hinggapH = 7.

c. Hasil dari proses stir tersebut dibiarkan pada temperatur kamar selama 24 jam.

d. Menyaring dan mencuci menggunakan air destilasi (aquabidest).

e. Mengoven padatemperatur 80 °C selama 24 jam.

f. Menggerus menggunakan mortar.

g. Mencampurkan bubuk nanosilika yang telah digerus dengan HCl 1,0 M yang
dicampur dengan air destilasi (aquabidest).

h. Merefluks selama 4 jam sambil distir kuat pada suhu 100 °C.

i. Menyaring sambil mencuci dengan air destilasi.

j. Mengeringkannya dalam waktu semalam dengan suhu 110 °C.

k. Menggerus dengan mortar.
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Komposisi bahan yang digunakan dalam penelitian ini ditunjukkan seperti pada
Tabel 3.1.

Tabel 3.1. Komposis bahan
No Namasampe Batuapung H,SO, NaOH HCL

(gn) (M) (M) (M)
1 H;SO440M 25 4,0 4,0 10
2 HS0445M 25 45 4,0 1,0
3 HpS0450M 25 5,0 4,0 1,0
4 HS0455M 25 55 4,0 1,0
5  HpS046,0M 25 6,0 4,0 1,0

3.3.4. Kalsinas dan Karakterisas

a. Serbuk nanosilika dikalsinasi pada suhu 800 °C selama 5,5 jam.

b. Menggerus serbuk nanosilika menggunakan mortar akik maka akan dihasilkan
serbuk nanosilika berwarna putih bersih.

c. Serbuk ditimbang lalu dikarakterisas menggunakan alat XRF, XRD dan
TEM. Karakterisass XRF dilakukan untuk mengetahui koposisi kimia yang
terkandung dalam sampel. XRD adalah uji yang dilakukan untuk mengetahui
fasa yang terbentuk dari hasil ekstraksi batu apung, dan TEM digunakan untuk

mengidentifikasi ukuran nanonanosilika.

3.3.4.1. Karakterisasi XRF

Karakterisass XRF digunakan untuk mengukur unsur-unsur yang membentuk
suatu material. Teknik ini dapat digunakan untuk mengukur unsur-unsur terutama
yang banyak terdapat pada batuan atau mineral. Sampel yang digunakan biasanya
berupa serbuk hasil penggilingan atau pengepresan. Identifikasi dengan XRF
menggunakan difraksi sinar-X. Pembentukan difraksi sinar-X pada XRF
menggunakan prinsip pembentukan sinar-X yaitu transis elektron. Peristiwa

penghasilan sinar-X ini terjadi pada tabung sinar-X. Sinar-X dari tabung
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digunakan untuk melepaskan elektron pada kulit dalam untuk menghasilkan sinar-

X baru.

3.3.4.2 Karakterisas XRD

Karakterisass XRD adalah proses yang dilakukan untuk mengetahui fasa kristal
dari suatu sampel. Proses karakterisasi dimulai dengan meletakkan sampel serbuk
yang telah dibuat pada tempat cuplikan dan diratakan Pola difraksi sinar-X
diperoleh dengan menembak bahan dengan sumber Cu-Ka dengan panjang
gelombang 1,54A. Data difraksi diambil dalam rentang 26 = 10° sampai 100°,
dengan modus scanning continue dan step size sebesar 26 = 0,01 serta waktu 2
detik per step. Dari spektrum XRD terlihat adanya puncak-puncak intensitas yang
terdeteksi tiap sudut difraksi 20. Data yang diperoleh kemudian digunakan untuk
menggambar grafik dengan Matlab versi R2015b. Selanjutnya data tersebut diolah

menggunakan perangkat lunak PCPDFWIN.

3.3.4.3 Karakterisas TEM

Karakterisass TEM bertujuan untuk mengetahui distribusi ukuran kuantitatif
struktur mikro dari suatu material. Resoluss TEM yang tinggi mampu
menunjukkan ukuran material hingga skala nano. Sampel yang dikarakterisasi
harus dibuat setipis mungkin agar mampu tertembus elektron. Material yang
terlalu tebal menyebabkan elektron tidak mampu menembus sampel sehingga
gambar yang diperoleh tidak ada. Proses karakterisasi TEM vyaitu:

a. Mencampurkan sampel dengan dispersan seperti aquabides, etanol dan aseton.
b. Sampel diletakkan pada grid atau substrat yang diketahui memiliki lubang-

lubang tak kasat mata.
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. Selanjutnya siap untuk dikarakterisass dengan alat TEM yang dilengkapi
SAED merk JEOL/EO JEM-1400 versi 1.0.

. Sampel dimasukkan ke dalam alat TEM yang telah divakumkan sebelumnya.

. Mengatur tegangan sehingga elektron mampu menembus daerah terang atau
lubang-lubang tak kasat mata pada grid.

. Menentukan fokus dan daerah yang akan dilakukan pengujian sehingga
diperoleh hasil foto dengan skala pengukuran tertentu.

. Hasil foto tersebut diolah untuk menentukan distribusi ukuran partikel

menggunakan software ImageJ.
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3.4. Diagram Alir Penelitian

Diagram alir untuk penelitian ini terdiri dari proses preparasi serbuk batu apung
dan ekstraks silikadari serbuk batu apung hasil preparasi.

3.4.1. Preparas serbuk batu apung

Diagram dir ini merupakan skema dari proses preparasi batu apung untuk
mendapatkan serbuk batu apung sebagai bahan uji dalam proses

ekstraksi. Diagram alir preparasi batu apung dapat dilihat pada Gambar 3.1.

[ Batu apung ]

Dicuci dengan air destilasi
Dikeringkan semalaman pada
temperatur 100 °C

Digerus dengan mortar

A

[ Serbuk kasar batu }

apung

Disaring dengan saringan siever 150
pm

Dicuci dengan aquabidest
Dikalsinas selama4 jam pada suhu
500 °C

A 4

[ Serbuk halus batu }

apung

Ditimbang sebanyak 0,1 gr
Dikarakterisasi menggunakan XRF

A 4

[ Analisisdata }

Gambar 3.1 Diagram alir preparasi batu apung
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3.4.2. Ekstraks dan Titrasi Batu Apung

Diagram alir dari ekstrasi dan titrasi batu apung dapat dilihat pada Gambar 3.2.

[

Serbuk batu apung 2,5 gr ]

Dicampur dengan 150 ml NaOH (4 M)

Direfluks selama 24 jam pada suhu 100 °C sambil distir
300 rpm
Disaring menggunakan kertas Whatman No. 41

Filtrat

J

A 4

Dititrasi dengan 150 ml H,SO, dengan variasi 4,0
M; 45 M; 50 M; 55 M dan 6,0 M sambil distirr
hinggapH =7

Gel nanosilikajernih

J

\ 4

Didiamkan pada temperatur kamar selama 24 jam
Disaring dan dicuci dengan air destilasi panas
Dikeringkan pada suhu 80 °C selama 24 jam

Nanosilika kering

J

A 4

Digerus dengan mortar
Refluks dengan 150 ml HCL (1 M) selama 4 jam sambil

dipanaskan pada suhu 100 °C

Disaring menggunakan Whattman No.41 lalu dicuci dengan
aquabidest panas

Dikeringkan semalaman pada suhu 110 °C

Digerus dengan mortar biasa dan dikalsinasi pada suhu 800 °C
selama 5,5 jam lalu digerus kembali menggunakan mortar agate

Serbuk halus nanosilika ]

A

Menimbang massa setelah ekstraksi
Dikarakterisasi menggunakan XRF, XRD, dan TEM

Analisisdata

)

Gambar 3.2 Diagram alir ekstraksi dan titrasi batu apung.



V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kessmpulan

Kesimpulan yang diperoleh dari penelitian ini adalah:

1. Varias H,SO, terbukti mampu meningkatkan persentase SiO, rata-rata hingga 18
%, dengan persentase silika tertinggi dihasilkan pada H,SO,4 5,0 M yaitu sebesar
95,32 % serta menurunkan kadar kimia lain seperti Al,O3;, K,O, CaO, MgO,
Fe;O3, P,Os, TiO dan Ag:O.

2. Fasa yang dihasilkan pada sampel awa batu apung adalah fasa anorthite dan
albite, sementara pada H,SO, 5,0 M fasa yang dihasilkan berupa fasa amorf dan
tidak ada puncak yang terbentuk pada variasi ini.

3. Ukuran partikel terkecil pada H,SO, 50 M adalah 4,8 nm, sementara ukuran
partikel terbesar yaitu 11,3 nm dengan ukuran rata-rata yang dihasilkan adalah

7,62 + 2,15 nm.

5.2. Saran
Dari penelitian yang telah dilakukan diharapkan pada penelitian selanjutnya

menggunakan refluks dengan bahan yang tidak mudah terkikis atau bahan borosilikat



41

serta dapat mengganti pelarutnya, misal dengan KOH dan HNOg. Selain itu bisajuga

dengan memvariasikan suhu kalsinasi dan waktu penahanannya.
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