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ABSTRAK

Pengaruh pH Terhadap Karakterisasi Silika Amorf dari Limbah Geotermal
Menggunakan Metode Sol-Gel dengan Pemanasan Microwave

Oleh

Nella Astari Ningrum

Penelitian ini bertujuan untuk mengevaluasi pengaruh variasi pH terhadap karakterisasi
silika amorf hasil sintesis dari lumpur geotermal menggunakan metode sol-gel dengan
asam oksalat sebagai agen pengasam dan pemanasan microwave. Proses sintesis
dilakukan pada variasi pH 1 hingga pH 13. Hasil karakterisasi XRF menunjukkan
bahwa kemurnian tertinggi SiO. sebesar 98,036 % dicapai pada pH 5, yang juga
memiliki nilai recovery terbaik. Pola XRD menegaskan bahwa semua sampel bersifat
amorf, dengan penghilangan sebagian besar impuritas kristalin seperti NaCl dan Fe,
meskipun sisa logam berat masih terdeteksi pada pH ekstrem. Spektrum FTIR
menunjukkan dominasi pita Si—O-Si pada pH tinggi, menandakan proses kondensasi
yang lebih sempurna, sementara gugus silanol (Si—OH) lebih banyak terbentuk pada
pH rendah. Citra SEM menunjukkan bahwa morfologi partikel berbentuk sferis dan
terdispersi merata diperoleh pada pH 5 hingga pH 6, dengan rata-rata ukuran partikel
SEM sebesar 48,2 nm. Karakterisasi TEM memperkuat hasil ini dengan distribusi
ukuran partikel nanosilika pada pH 5 berkisar 20-140 nm dan rata-rata 61,4 nm.

Kata Kunci: Silika amorf, limbah geotermal, pH, metode sol-gel, asam oksalat,
microwave, XRF, XRD, FTIR, SEM, TEM.



ABSTRACT

Effect of pH on Characterization of Amorphous Silica from Geothermal Waste
Using Sol-Gel Method with Microwave Heating

By
Nella Astari Ningrum

This study aims to evaluate the effect of pH variation on the characterization of
amorphous silica synthesized from geothermal mud using the sol-gel method based on
oxalic acid and microwave heating. The synthesis process was carried out at pH
variations of 1 to pH 13. The XRF characterization results showed that the highest
purity of SiO:2 of 98.036 % was achieved at pH 5, which also had the best recovery
value. The XRD pattern confirmed that all samples were amorphous, with the removal
of most crystalline impurities such as NaCl and Fe, although residual heavy metals
were still detected at extreme pH. The FTIR spectrum showed the dominance of the
Si—O-Si band at high pH, indicating a more perfect condensation process, while more
silanol groups (Si—OH) were formed at low pH. SEM images showed that the
morphology of spherical and evenly dispersed particles was obtained at pH 5 to pH 6,
with an average SEM particle size of 48.2 nm. TEM characterization strengthens this
result with the particle size distribution of nanosilica at pH 5 ranging from 20-140 nm
and an average of 61.4 nm.

Keywords: Amorphous silica, geothermal waste, pH, sol-gel method, oxalic acid,
microwave, XRF, XRD, FTIR, SEM, TEM.
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Pembangkit listrik tenaga panas bumi merupakan salah satu sumber energi terbarukan
yang potensial, namun proses ekstraksi dan produksinya menghasilkan limbah padat
berupa lumpur geotermal (geothermal sludge) sebanyak 165 ton per bulan, atau setara
dengan 1.980-3.000 ton per tahun. Salah satu komponen utama dari lumpur ini adalah
silika amorf (Si02) dengan kadar 90-98 %. Silika dalam lumpur geotermal berpotensi
untuk dimanfaatkan kembali sebagai bahan baku pembuatan material bernilai tambah
seperti xerogel, aerogel, adsorben, dan bahan membran ultrafiltrasi (Stringfellow and
Camarillo, 2025; Ma et al., 2021). Pendekatan ini tidak hanya mendukung prinsip
pengelolaan limbah berkelanjutan, tetapi juga membuka peluang penerapan ekonomi
sirkular (circular economy) di sektor energi panas bumi (Kusumastuti et al., 2017,
Prasetyo et al., 2022).

Material berbasis silika telah menjadi fokus utama dalam pengembangan material
fungsional dalam dua dekade terakhir. Hal ini disebabkan oleh sifat-sifat unggulnya,
seperti luas permukaan spesifik tinggi, struktur pori yang dapat dimodifikasi,
kestabilan termal dan kimia yang baik, serta kemampuan modifikasi permukaan yang
luas. Silika telah diaplikasikan secara luas dalam bidang katalisis, penyerapan,
penghantaran obat, bahkan sebagai pengisi dalam komposit (Jenie et al., 2018; Sifana
and Jenie, 2022). Untuk mendukung kebutuhan industri dan riset, pengembangan
metode sintesis silika yang efisien, terkontrol, dan ramah lingkungan menjadi sangat

penting.



Salah satu metode yang banyak digunakan untuk sintesis silika adalah metode sol-gel.
Metode ini melibatkan proses hidrolisis dan kondensasi prekursor silika dalam medium
cair, yang kemudian membentuk sol homogen dan berlanjut menjadi gel tiga dimensi.
Setelah tahap pengeringan dan kalsinasi, diperoleh material silika dengan morfologi
dan ukuran partikel yang dapat dikontrol secara presisi (Bokov, 2021; Mahato et al.,
2023). Keunggulan utama dari metode ini adalah fleksibilitasnya dalam pengaturan
parameter reaksi, kemudahan skalabilitas, serta kemampuannya menghasilkan produk
dengan kemurnian tinggi (Jiang et al., 2019).

Sejumlah penelitian terdahulu telah menunjukkan keberhasilan sintesis silika dari
lumpur geotermal menggunakan metode sol-gel. Misalnya, Jiang et al. (2019)
mengolah silika geotermal menggunakan HCI sebagai katalis, menghasilkan silika
amorf dengan permukaan spesifik tinggi. Namun, penggunaan asam kuat seperti HCI
atau H.SO4 memiliki beberapa keterbatasan, seperti potensi korosi terhadap peralatan
dan ketidakstabilan pH. Selain itu, asam kuat dapat mempengaruhi kualitas dan
kemurnian produk akhir (Amenaghawon et al., 2024). Untuk mengatasi hal tersebut,
muncul pendekatan penggunaan asam lemah seperti asam sitrat dan asam oksalat yang
lebih ramah lingkungan dan menawarkan kestabilan reaksi yang lebih baik (Maseko et
al., 2023). Meskipun demikian, penelitian oleh Al-Mothafer et al. (2021) menunjukkan
bahwa penggunaan asam oksalat berpotensi meninggalkan residu karbon akibat
interaksi gugus karboksilat dengan ion logam pengotor, yang termanifestasi sebagai
noda gelap setelah kalsinasi. Penelitian lain dilakukan oleh Widiyandari et al. (2021)
yang mensintesis silika mesopori jenis xerogel dari limbah lumpur geotermal PLTP
Dieng menggunakan metode ekstraksi basa dan presipitasi asam. Proses sintesis
diawali dengan ekstraksi silika dari lumpur geotermal menggunakan larutan NaOH
1,25 M untuk membentuk larutan natrium silikat (Na.SiOs), yang kemudian
dipresipitasi menggunakan asam sulfat (H.SO4) dengan variasi pH (9, 8, 7, 6, dan 5,5).
Gel silika yang terbentuk kemudian dikeringkan untuk menghasilkan xerogel.
Karakterisasi dilakukan menggunakan Fourier Transform Infrared (FTIR), X-Ray

Diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM), dan Brunauer Emmett



Teller (BET). Hasil FTIR menunjukkan adanya gugus silanol (Si—OH) dan siloksan
(Si—O-Si) pada xerogel yang dihasilkan. Pola XRD menunjukkan bahwa struktur silika
tetap amorf dengan puncak melebar di sekitar 26 25°. Analisis permukaan BET
menunjukkan bahwa penurunan pH berpengaruh terhadap peningkatan luas permukaan
spesifik, di mana pada pH 5,5 diperoleh luas permukaan tertinggi yaitu 400,10 m#/g
dengan ukuran pori sekitar 4,5 nm. Hasil SEM menunjukkan partikel silika yang
teraglomerasi dengan morfologi beragam. Penelitian ini membuktikan bahwa metode
presipitasi asam menggunakan H>SOs efektif untuk menghasilkan silika mesopori

dengan luas permukaan tinggi dari limbah geotermal (Widiyandari et al., 2021).

Penggunaan metode sol-gel untuk sintesis silika amorf dari limbah geotermal juga
dapat dilakukan menggunakan pemanasan microwave. Pemanasan microwave
merupakan metode pemanasan non-konvensional yang menggunakan gelombang
elektromagnetik frekuensi tinggi untuk menghasilkan panas secara merata dan cepat di
seluruh volume material. Metode ini terbukti dapat mempercepat waktu reaksi,
mengurangi konsumsi energi, dan meningkatkan hasil reaksi yang lebih bersih. Untuk
menjawab tantangan ini, integrasi teknologi pemanasan microwave dalam proses sol-
gel mulai dikaji secara intensif. Microwave menawarkan keunggulan dalam distribusi
panas volumetrik, mempercepat proses reaksi, serta meningkatkan efisiensi energi
secara keseluruhan (Freitas et al., 2023). Lebih penting lagi, proses ini mampu
membantu degradasi senyawa organik sisa dari asam lemah selama kalsinasi, sehingga
dapat meningkatkan kemurnian produk dan mengurangi residu karbon pada nanosilika
akhir. Berdasarkan hal tersebut, diperlukan kajian lebih lanjut terhadap efektivitas
kombinasi antara penggunaan asam lemah dan pemanasan microwave dalam sintesis
nanosilika dari lumpur geotermal, baik dari segi struktur, morfologi, maupun tingkat
kemurnian material hasil. Namun, hingga saat ini masih terbatas penelitian yang secara
sistematis mengevaluasi pengaruh kombinasi penggunaan asam lemah dan pemanasan
microwave dalam sintesis nanosilika dari lumpur geotermal, khususnya terhadap
parameter kemurnian, morfologi, dan karakter gugus fungsional produk akhir. Oleh

karena itu, penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh pH dari lumpur



geotermal melalui metode sol-gel berbasis asam lemah (asam oksalat) yang
dikombinasikan dengan pemanasan microwave, serta mengevaluasi pengaruhnya
terhadap morfologi partikel, kemurnian silika, dan karakter gugus fungsional hasil.
Untuk memperoleh pemahaman menyeluruh mengenai hasil sintesis, penelitian ini
menggunakan beberapa teknik karakterisasi, meliputi X-Ray Fluorescence (XRF)
untuk menentukan komposisi kimia, X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengidentifikasi
struktur Kristalinitas, Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) untuk
menganalisis gugus fungsional, serta Scanning Electron Microscopy (SEM) dan
Transmission Electron Microscopy (TEM) untuk mengevaluasi morfologi dan
distribusi ukuran partikel. Kombinasi kelima metode ini diharapkan mampu
memberikan informasi komprehensif mengenai kemurnian, struktur, dan sifat

nanosilika yang dihasilkan.

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang yang telah diuraikan, maka dapat diambil rumusan masalah

sebagai berikut.

1. Bagaimana pengaruh pH terhadap kemurnian silika yang dihasilkan?

2. Bagaimana pengaruh pH terhadap struktur amorf, gugus fungsi, morfologi silika
Amorf dari limbah geotermal dengan metode sol-gel dan pemanasan menggunakan

microwave?

1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut.

1. Mengetahui kondisi optimal pH untuk kemurnian.

2. Mengetahui pengaruh pH untuk menghasilkan silika dengan sifat fisis yang
diinginkan.

3. Mengetahui pengaruh pH untuk menghasilkan silika dengan karakteristik morfologi

yang diinginkan.



1.4 Batasan Masalah

Penelitian ini memiliki batasan masalah sebagai berikut.

1. Melakukan pemanasan menggunakan microwave dengan daya 200 W, 400 W,
600 W, 900 W.

Melakukan pengadukan dengan magnetic stirrer dengan kecepatan 240 rpm.
Melakukan pemanasan menggunakan oven dengan suhu 100 °C.

Limbah geotermal berasal dari PT. Geo Dipa Energi Dieng.

Menggunakan NaOH 10 %.

o ~

1.5 Manfaat Penelitian

Manfaat yang diharapkan dari penelitian ini adalah sebagai berikut.

1. Memahami sifat dasar silika tanpa adanya pengaruh dari pengotor.

2. Membantu dalam menentukan pH optimal untuk mendapatkan silika yang
diinginkan.

3. Memberikan pengaruh pH terhadap morfologi.



II. TINJAUAN PUSTAKA

Tinjauan pustaka ini disusun untuk menguraikan berbagai konsep dasar dan teori yang
menjadi landasan dalam pelaksanaan penelitian. Pembahasan diawali dengan
penjelasan mengenai limbah geotermal sebagai sumber utama silika, diikuti dengan
uraian mendalam tentang metode sol-gel sebagai teknik sintesis material. Selain itu,
untuk mendukung proses analisis karakterisasi, tinjauan ini juga mencakup prinsip
kerja serta fungsi beberapa instrumen analisis seperti XRF, XRD, FTIR, SEM, dan
TEM.

2.1 Limbah Geotermal

Limbah geotermal dapat diklasifikasikan ke dalam tiga jenis utama: limbah padat, yang
terdiri atas endapan mineral seperti silika amorf, karbonat, sulfida logam (misalnya
besi, timbal), dan partikel tanah liat. Silika amorf merupakan komponen yang paling
umum, seringkali mengendap di dalam peralatan dan saluran pipa sehingga
mengurangi efisiensi sistem. Limbah padat juga bisa mencakup material terak atau
residu dari sistem pemisahan dan injeksi ulang fluida. limbah cair, yaitu air geotermal
bekas yang telah kehilangan energi panasnya dan mengandung berbagai ion logam
berat (seperti arsenik, boron, litium, dan merkuri), garam terlarut, serta senyawa
berbahaya lain yang berpotensi mencemari lingkungan jika tidak diolah dengan benar
limbah gas seperti hidrogen sulfida (HS), karbon dioksida (CO2), metana (CH4), dan
amonia (NHz), yang dapat mencemari udara serta berkontribusi terhadap perubahan

iklim. Komposisi dan volume limbah geotermal sangat bergantung pada kondisi



geologi reservoir, temperatur, tekanan, serta teknologi sistem pembangkitan (flash, dry
steam, binary cycle) yang digunakan. Limbah ini menimbulkan tantangan signifikan
seperti scaling (pengendapan kerak) pada sistem perpipaan dan perangkat pembangkit,
yang menyebabkan penurunan efisiensi dan peningkatan biaya perawatan
(Stringfellow and Camarillo, 2025).

2.2 Silika (SiO)

Silika (SiO2) merupakan mineral melimpah di kerak bumi dan dapat ditemukan dalam
berbagai bentuk, baik alami maupun hasil proses industri. Selain berasal dari batuan,
silika juga diperoleh dari tumbuhan seperti daun bambu, sekam padi, dan abu bagasse.
Senyawa ini banyak dimanfaatkan dalam pembuatan kaca, aerogel, dan serat optik. Di
sisi lain, silika juga dapat membentuk kerak pada dinding pipa akibat pengendapan
mineral dari fluida yang dialirkan. Kerak ini dapat mengganggu aliran dan mengurangi
efisiensi perpindahan panas dalam sistem perpipaan (Silviana et al., 2021). Silika
mempunyai kelebihan dibanding bahan lain karena secara kimia bersifat tidak mudah
bereaksi dan tidak larut dalam air. Selain itu, menunjukkan kekuatan mekanik dan
stabilitas termal yang tinggi (Bhatia and Brinker, 2000). Struktur atom silika dapat
berbentuk kristal dan amorf (Todkar et al., 2016).

2.2.1 Karakteristik Silika (SiO-)

Silika memiliki sejumlah karakteristik penting yang menentukan sifat fisika dan
kimianya. Beberapa di antaranya adalah rumus molekul, struktur, warna, berat jenis,
titik leleh, dan titik didih. Sifat-sifat ini menjadikan silika sebagai material yang stabil
secara termal, inert, serta banyak digunakan dalam berbagai aplikasi industri dan
penelitian (Amenaghawon et al., 2024; Widiyandari et al., 2021; Nayak et al., 2023).

Tabel 2.1 menunjukkan karakteristik silika.



Tabel 2.1 Karakteristik silika

NO Karakteristik Nilai

1 Rumus molekul SiO2

2 Struktur Amorf/kristalin
3 Warna Putih

4  Berat jenis 2,2 -2,6 g/lcm®
5  Titik leleh 1610 °C

6  Titik didih 2230 °C

Berdasarkan Tabel 2.1, terlihat bahwa silika memiliki titik leleh dan titik didih yang
sangat tinggi, sehingga cocok digunakan dalam aplikasi suhu ekstrem. Berat jenisnya
yang relatif rendah dibandingkan oksida logam lain juga menjadikannya material

unggul untuk aplikasi komposit ringan dan isolator termal.

2.2.2 Struktur Kristal dan Amorf

Struktur kristal adalah susunan atom, ion, atau molekul dalam padatan yang teratur
secara periodik dalam ruang tiga dimensi. Keteraturan ini terbentuk dari unit cell (sel
satuan), yaitu blok dasar terkecil yang berulang secara periodik membentuk Kisi
(lattice). Karena Kketeraturan tersebut, material kristalin memperlihatkan sifat
anisotropi, yakni sifat fisis seperti kekuatan mekanik atau konduktivitas listrik dapat

berbeda bergantung pada arah kristalnya (Callister and Rethwisch, 2018).

Sebaliknya, struktur amorf tidak memiliki keteraturan periodik jangka panjang dalam
susunan atomnya. Meskipun terdapat keteraturan lokal pada jarak atom terdekat,
susunan atom secara keseluruhan acak sehingga material amorf bersifat isotropi, yaitu
menunjukkan sifat fisis yang sama ke segala arah. Contoh material amorf adalah kaca
silika (Si02 amorf) serta silika hasil presipitasi dari limbah geotermal. Perbedaan antara

struktur kristal dan amorf dapat dilihat pada Gambar 2.1.



Gambar 2.1. Susunan atom (a) kristal (b) amorf (Smallman and Bishop, 2000).

Dalam konteks penelitian ini, silika yang diperoleh dari lumpur geotermal umumnya
berada dalam bentuk amorf. Hal ini ditunjukkan oleh hasil karakterisasi XRD yang
memperlihatkan puncak lebar pada sekitar 26 20-25°, ciri khas material amorf.
Struktur amorf pada silika memberikan keuntungan berupa luas permukaan spesifik
tinggi serta sifat isotropi yang menjadikannya potensial untuk diaplikasikan pada
material fungsional, seperti adsorben, membran, dan pengisi komposit (Kim et al.,
2022).

2.3 Metode Sol-Gel

Sol adalah partikel padat berukuran nano yang terdispersi dalam medium cair,
contohnya pada sol sabun, sol detergen, sol kanji, tinta tulis, dan cat. Dalam preparasi
partikel padat berukuran 1-5 nm, karakteristik partikel yang terbentuk dipengaruhi
oleh ukuran inti, suhu, dan pH larutan. Kelarutan suatu partikel (S) berhubungan
dengan jari-jari partikel (r) sebagaimana dijelaskan dalam persamaan Oswald—

Freundlich (Brinker and Scherer, 1990) yang dinyatakan pada Persamaan 2.1:
S =Sy exp 2Ystln 2.1)

RgTr
So adalah kelarutan pelat datar
yspadalah energi antar muka padat-cair
Vm adalah volume molar fase padat
Re adalah konstanta gas ideal
T adalah suhu
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Gel dapat didefinisikan sebagai gel kuat atau gel lemah, bergantung pada sifat ikatan
yang menghubungkan fase padat, apakah bersifat permanen atau reversibel. Perbedaan
ini pada dasarnya terkait dengan skala waktu. Bahkan ikatan siloksan kovalen dalam
gel silika dapat terbelah, sehingga memungkinkan gel mengalami deformasi ireversibel

(kental) secara lambat.

Proses sol-gel merupakan salah satu metode sintesis yang paling banyak digunakan
karena fleksibilitasnya yang tinggi, kemampuan menghasilkan produk dengan
homogenitas dan kemurnian tinggi, kesederhanaan relatif, serta variasi morfologi yang
dapat dicapai. Reaksi kimia yang menyebabkan gelasi berlanjut jauh melampaui titik
gel, sehingga terjadi perubahan bertahap dalam struktur dan sifat gel seiring proses
penuaan. Studi kinetika menunjukkan bahwa laju reaksi hidrolisis dan kondensasi
sangat dipengaruhi oleh kondisi pH, suhu, serta jenis katalis yang digunakan. Oleh
karena itu, pengendalian laju reaksi menjadi faktor kunci dalam memperoleh morfologi
partikel yang stabil dan struktur pori yang seragam (Petrus et al., 2021; Borlaf and
Moreno, 2021).

Penelitian lain dilakukan oleh Birawidha et al. (2025) yang mengembangkan sintesis
nanosilika dari limbah slag geotermal Dieng menggunakan metode sol-gel berbasis
asam sitrat yang ramah lingkungan, dengan tahapan pelarutan slag menggunakan
NaOH 10 % untuk membentuk natrium silikat (Na:Si0s), kemudian dititrasi
menggunakan asam sitrat 5N hingga mencapai pH 8 hingga 11, diikuti proses
sentrifugasi, pencucian menggunakan metanol dan akuades hingga pH netral,
pengeringan dalam oven pada suhu 100 °C selama 3 jam, dan pemanasan microwave
multistage untuk mempercepat proses dekomposisi senyawa organik sisa. Hasil terbaik
diperoleh pada pH 8 dengan kadar SiO-. mencapai 94,846 % dan recovery sebesar 79,41
%, menunjukkan tingkat kemurnian tinggi dari produk silika yang dihasilkan.
Karakterisasi dilakukan menggunakan XRF untuk menganalisis kandungan kimia dan
menunjukkan penurunan signifikan logam pengotor seperti Fe, Zn, dan Ca, XRD untuk
mengidentifikasi struktur amorf yang ditandai dengan puncak lebar sekitar 26 20-22°

dengan sisa puncak kecil dari NaCl dan Fe:Os;, FESEM untuk mengamati morfologi
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partikel silika yang tampak sferis dengan pengotor logam menempel di permukaan,
dan TEM untuk mengonfirmasi bahwa ukuran partikel silika berkisar antara 20-100
nm dengan rata-rata 55 nm, berbentuk bulat dan tersebar merata, sementara pengolahan
data ukuran dilakukan menggunakan perangkat lunak ImageJ, metode ini terbukti
efektif dalam menghasilkan silika nano berkualitas tinggi dengan pendekatan yang
aman dan berkelanjutan melalui kombinasi penggunaan asam organik lemah dan

pemanasan microwave (Birawidha et al., 2025).

2.4 XRF

XRF merupakan metode yang digunakan untuk menganalisis serta menentukan
konsentrasi suatu unsur sampel padatan, bubuk maupun cairan dalam suatu bahan
secara kualitatif maupun kuantitatif. XRF mampu menganalisis komposisi kimia
beserta konsentrasi unsur-unsur pada sampel menggunakan metode spektrometri
(Jenkin et al., 1995).

Dalam 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). Apabila energi sinar tersebut lebih tinggi dari pada energi ikat
elektron dalam orbit K, L, atau M atom target, maka elektron atom target akan keluar
dari orbitnya. 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 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. Prinsip kerja XRF (Kalnicky and Singhvi, 2001) ditunjukkan pada
Gambar 2.2.
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Gambar 2.2 Prinsip kerja XRF (Dongcai, 2012).

2.5 XRD

Difraksi sinar-X memanfaatkan gelombang elektromagnetik dari sinar-X yang
berinteraksi dengan atom untuk mengidentifikasi material yang tersusun dalam sistem
kristalit maupun non kristalit. Sinar-X awal mula ditemukan pada tahun 1895 oleh
fisikawan Jerman William Roentgen, untuk penemuannya pertama kali tidak
memperlihatkan cahaya seperti biasa dimana sinar tersebut tidak terlihat, namun
merambat dalam garis lurus dan mempengaruhi film fotografi dengan cara yang sama
seperti cahaya pada umumnya. Dengan kata lain sinar-X dapat terpolarisasi, akan tetapi
tidak dapat terbiaskan atau refraksi yang kemudian mendorong kontroversi tentang
sinar-X apakah bagian dari partikel atau gelombang, Max Van Loue melalui teorinya
berhasil membuktikan bahwa sinar-X adalah gelombang dimana dikatakan sinar-X
dapat didifraksikan ketika melewati celah yang sempit (slirt) dan hal ini merupakan
sifat gelombang (Cullity, 1978). Adapun skema alat XRD dapat dilihat pada Gambar
2.3.
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Gambar 2.3 Skema XRD (Collony, 2005).

Adapun skema kerja XRD dapat dilihat pada Gambar 2.3 menunjukkan sampel
padatan kristal yang memiliki diameter butir antara 10710 m ditempatkan pada suatu
plat kaca, tabung sinar-X mengeluarkan sinar-X yang difokuskan dan mengenai sampel
olen pemfokus kemudian detektor segera bergerak sepanjang lintasannya untuk
merekam pola difraksi sinar-X, sinar-X yang telah melewati sampel akan terdifraksi ke
segala arah dengan memenuhi hukum Bragg. Detektor bergerak pada kecepatan sudut
yang konstan untuk mendeteksi sinar-X yang didifraksikan oleh sampel. Sampel bubuk
atau padatan kristalin memiliki bidang-bidang kisi yang tersusun secara acak dengan
berbagai kemungkinan orientasi, begitu pula partikel-partikel kristal yang terdapat di
dalamnya. Setiap kumpulan bidang kisi tersebut memiliki beberapa sudut orientasi
sudut tertentu, sehingga difraksi sinar-X memenuhi Hukum Bragg, difraksi sinar-X
oleh kisi kristal juga menghasilkan pola interferensi konstruktif (sefase) dan destruktif
(berlawanan fase) (Cullity, 1978).
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26 FTIR

Spektroskopi FTIR merupakan sebuah metode untuk memperoleh spektrum absorbsi
dari material padat, cair, maupun gas dalam spektrum infra merah (infra red IR)
(Griffiths and de Haseth, 2006). Spektrum IR terbentuk karena adanya absorbs GEM
pada frekuensi tertentu yang terkait dengan berbagai jenis energi dari ikatan kimia
tertentu yang dimiliki sebuah molekul. Dalam urutan dari yang terendah, energi ini
mencakup energi translasi, energi rotasi, energi vibrasi, dan energi listrik. Energi
translasi timbul dari perpindahan molekul, energi rotasi timbul dari rotasi molekul yang
frekuensinya berada dalam spektrum gelombang mikro (microwave), energi vibrasi
timbul karena adanya vibrasi atom-atom di sekitar pusat ikatan kimia, dan energi listrik
timbul karena adanya transisi energi elektron-elektron dari sebuah molekul. Namun,
untuk mengamati transisi elektronik ini, dibutuhkan GEM dengan energi yang lebih
tinggi, yaitu dalam spektrum UV-Vis (Dutta, 2017).

Komponen spektrometer FTIR terdiri dari sumber IR, interferometer, kompartemen
sampel, detektor, amplifier, konverter, dan komputer. Sumber menghasilkan radiasi
yang melewati sampel melalui interferometer dan mencapai detektor. Kemudian sinyal
tersebut diperkuat dan diubah menjadi sinyal digital masing-masing oleh amplifier dan
konverter analog-ke-digital. Sinyal ditransfer ke komputer untuk dilakukan
transformasi fourier. Transformasi ini dilakukan untuk merubah data interferogram
yang berupa domain waktu (atau beda lintasan optis) menjadi domain frekuensi

sehingga diperoleh spektrum dalam frekuensi (Birkner and Wang, 2020).

2.7 SEM

SEM adalah teknik mikroskopi yang menggunakan berkas elektron untuk memindai
permukaan sampel, menghasilkan citra dengan resolusi tinggi dan kedalaman fokus
yang besar. Elektron yang berinteraksi dengan sampel menghasilkan sinyal seperti
elektron sekunder (SE) dan elektron backscattered (BSE), yang digunakan untuk
membentuk citra topografi dan komposisi material (Sun et al., 2020). SEM bekerja

dengan cara menembakkan berkas elektron yang difokuskan ke permukaan sampel,
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yang kemudian menghasilkan berbagai sinyal akibat interaksi elektron dengan atom
penyusun sampel. Sinyal tersebut, seperti elektron sekunder (SE), elektron balik (BSE),
dan sinyal sinar-X karakteristik, digunakan untuk membentuk citra resolusi tinggi dan
untuk analisis komposisi kimia. SEM juga dapat menganalisis bahan organik dan
anorganik pada skala nanometer (nm) hingga mikrometer (um). SEM memberikan
gambar yang sangat tepat dari berbagai bahan pada pembesaran tinggi hingga 300.000x
dan bahkan 1.000.000x (Mohammed and Abdullah, 2018). llustrasi SEM dapat dilihat
pada Gambar 2.4.
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/ 1\
[ i\

\

\
\

Lensal

Plat pengosongan sinar
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‘==_>/ Lensa2

Sampel

Gambar 2.4 Skema SEM (Goldstein, 2018).

Adapun prinsip kerja SEM pada Gambar 2.4 menunjukkan penggunaan berkas
elektron yang dihasilkan dari senapan elektron (electron gun) yang bekerja dalam ruang
hampa untuk menghasilkan elektron berenergi tinggi yang difokuskan ke permukaan
sampel (Goldstein, 2018). Berkas elektron difokuskan secara presisi melalui sistem
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lensa elektromagnetik (Lensa 1 dan Lensa 2), kemudian diarahkan secara raster ke
sampel dengan bantuan plat dan pintu pengosongan sinar serta oktopol defleksi untuk
mengatur posisi berkas secara akurat. Ketika elektron mengenai sampel, interaksi yang
terjadi menghasilkan sinyal seperti elektron sekunder (SE) untuk citra topografi,
elektron hambur balik (BSE) untuk kontras komposisi, dan sinar-X karakteristik untuk
analisis unsur. Semua sinyal ini dideteksi dan diubah menjadi gambar resolusi tinggi.
Preparasi sampel untuk pengamatan SEM meliputi tiga tahap utama, yaitu: (1)
pengeringan untuk menghilangkan kandungan air atau pelarut yang dapat mengganggu
kondisi vakum, (2) pelapisan sampel non-logam dengan lapisan konduktif tipis seperti
emas atau karbon menggunakan metode sputtering, dan (3) penempatan sampel dalam
ruang vakum untuk menjaga lintasan elektron bebas hamburan, sehingga diperoleh
citra yang tajam dan detail.

28 TEM

TEM bekerja serupa dengan mikroskop elektron lainnya yang menggunakan sistem
penembak elektron untuk menghasilkan pancaran elektron berenergi tinggi di ruangan
hampa udara. Pada umumnya, TEM beroperasi pada tingkat energi 60 hingga 200 kV
dan dapat memperbesar sampel uji hingga 107 kali. Semakin tinggi energi yang
dioperasikan, maka akan menghasilkan gambar dengan resolusi yang semakin tinggi

(gambar yang semakin rinci pada perbesaran yang tinggi) (Kenney et al., 2019).

TEM terdiri atas beberapa komponen utama yang bekerja secara sinergis untuk
menghasilkan citra mikroskopis beresolusi tinggi dari struktur internal material. Proses
diawali dari senjata elektron (electron gun) yang menghasilkan berkas elektron
berenergi tinggi dengan memanaskan filamen, lalu dipercepat oleh tegangan tinggi dan
diarahkan menuju sampel melalui anoda. Berkas elektron ini kemudian difokuskan
oleh lensa kondensor, yang mengatur intensitas serta konvergensi sinar agar sesuai
dengan spesifikasi pencitraan. Sampel yang digunakan harus sangat tipis (kurang dari
100 nm) agar elektron dapat menembusnya dan menghasilkan sinyal internal. Setelah

itu, elektron yang melewati sampel akan difokuskan oleh lensa bukaan objektif, yang
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memiliki peran penting dalam menentukan resolusi dan kontras citra awal. Selanjutnya,
lensa perantara (intermediate lens) berfungsi sebagai pengalih mode antara pencitraan
dan difraksi, sementara lensa proyektor memperbesar citra akhir atau pola difraksi yang
terbentuk. Citra ini kemudian ditampilkan secara langsung pada layar fluoresen atau
direkam menggunakan kamera CCD maupun pelat gambar sebagai bagian dari sistem
perekaman citra. Seluruh proses tersebut berlangsung dalam ruang hampa (vakum
tinggi) untuk mencegah hamburan elektron oleh molekul udara, menjaga kestabilan
jalur elektron, serta memastikan kualitas citra tetap optimal. Agar hasil analisis TEM
optimal, sampel harus memiliki ketebalan yang sebanding dengan jarak bebas rata-rata
elektron, umumnya hanya beberapa puluh nanometer. Persiapan sampel disesuaikan
dengan jenis material yang diuji. Untuk bahan berukuran kecil seperti serbuk, virus,
atau nanotube, preparasi dilakukan dengan cara melarutkan sampel dalam pelarut yang
sesuai, lalu diteteskan ke grid karbon dan dibiarkan mengering secara alami. Pemilihan
pelarut seperti aseton, etanol, atau alkohol lainnya sangat penting untuk mencegah
terjadinya penggumpalan selama proses preparasi. Adapun prinsip kerja TEM dapat
dilihat pada Gambar 2.5

Senjata elektron
Berkas elektron
Anoda

Lensa kondensor
Sampel

Lensa bukaan objektif

Lensa perantara

P e Lensaproyektor

Layar neon

Gambar 2.5 Skema TEM (Kenney, 2019).
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Adapun prinsip kerja TEM dapat dilihat pada Gambar 2.5 menyerupai mikroskop
cahaya, namun berbeda pada jenis sumber cahayanya. Jika mikroskop cahaya
menggunakan cahaya tampak, maka TEM memanfaatkan berkas elektron sebagai
sumber pencahayaan, yang mampu mencapai resolusi hingga 0,1 nanometer. Resolusi
yang sangat tinggi ini memungkinkan TEM untuk mengamati ukuran partikel suatu
material pada skala nanometer serta memetakan posisi atom dalam struktur sampel
secara detail. Meskipun TEM memiliki kemiripan dengan SEM dalam hal penggunaan
elektron sebagai sumber energi, perbedaan utama keduanya terletak pada interaksi
elektron dengan sampel. Pada SEM, berkas elektron hanya mengenai permukaan
sampel dan sinyal pantulan atau pendar yang dihasilkan akan ditangkap oleh detektor.
Sebaliknya, dalam TEM, sampel harus dipreparasi sangat tipis agar elektron dapat
menembusnya dan menghasilkan citra internal dari struktur material tersebut
(Rosenauer, 2003).



III. METODE PENELITIAN

Bab ini menjelaskan secara rinci metode yang digunakan dalam penelitian, yang
mencakup waktu dan tempat pelaksanaan, alat serta bahan yang digunakan, peralatan
karakterisasi silika geotermal, prosedur pelaksanaan penelitian, langkah-langkah
preparasi silika geotermal, hingga penyajian diagram alir proses penelitian. Penjabaran
ini bertujuan untuk memberikan gambaran yang jelas dan sistematis mengenai tahapan-

tahapan yang ditempuh dalam upaya mencapai tujuan penelitian.

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada tanggal 1 Januari 2025 — 1 Maret 2025 di Badan Riset
dan Inovasi Nasional (BRIN) yang bertempat di Kawasan Sains Iskandar Zulkarnain,

JI.Sutami KM 15, Tanjung Bintang, Lampung Selatan, 35361.

3.2 Alat dan Bahan Penelitian
Alat dan bahan yang digunakan pada penelitian ini ditunjukkan pada Tabel 3.1 dan
Tabel 3.2.

Tabel 3.1 Alat yang digunakan dalam sintesis silika geotermal

NO Alat Fungsi Keterangan

1 Magnetic stirrer - Mengaduk larutan agar - C-MAG HAS 7
Homogen

2 Neraca analitik - Mengukur massa suatu - Excellent
Zat atau bahan

3 Spatula - Mengambil bahan kimia - Stainles steel
padat atau serbuk

4 Gelas beaker - Menampung silikadan - IWAKI CTE33 Made in

melarutkan NaOH Thailand 500 ml
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NO Alat Fungsi Keterangan

5 Aluminium foil - Menutup gelas beaker - Klin pak tipe: refill
agar mengurangi 8mx30cm
penguapan cairan

6 Plastik wrap - Mencegah kontaminasi - Cling wrap klin
pada aquades dan pak 30 m x 30
metanol cm

7 Magnetik stirrer - Mengaduk larutan agar - Stirrer bar 3 cm

bar Homogen

8 Gelas ukur - Mengukur volume - IWAKI 100 ml
aquades dan methanol

9 Pipet tetes - Memindahkan asam - Pipet pasteur
oksalat ke larutan silika

10 Kertas pH - Mengukur pH pada - Universal test paper
larutan silika

11 Sentrifuge - Memisahkan silika - Thermo Scientific tipe:
padatan dan cairan Megafuge 8

12 Tabung erlenmeyer - Menampung larutan - IWAKI CTE33 AGC
aquades dan metanol TECHNO GLASS Made

In Thailand 250 ml

13 Kertas saring - Menyaring silika agar - Market place ukuran
membentuk endapan 58 x 58

14  Corong kaca - Menyaring silika agar - Herma 75 mm
membentuk endapan

15 Cawan - Memanaskan silika ke - Porcelain 75 ml
oven

16  Oven - Mengurangi kadar air - Labtech tipe: 250N
pada silika gel

17  Mortar - Menghaluskan silika - Agate, hitam, 10 cm
menjadi powder

18 Microwave - Mengeringkan silika gel - Panasonic tipe:

NN-ST34NB
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Tabel 3.2 Bahan yang digunakan dalam sintesis silika geotermal

NO Bahan Fungsi Keterangan
1 Silika geotermal - Sumber silika - PT. Geo Dipa Energi
Dieng, 90-98 %

2 NaOH - Melarutkan silika - Made in Germany, 98 %
Geotermal

3 Asam oksalat - Mengubah pH agar sol - Made in Germany, 99.5 %
silika berubah menjadi
silika gel

4 Metanol - Merubah pH agar gel - Made in Germany, 99.9 %
silika berubah menjadi
pH netral

5 Aquades - Melarutkan prekusor - Dihasilkan dari proses

penyulingan kemasan
jerigen 20 liter, 95 %

Karakterisasi yang dilakukan pada penelitian ini ditunjukkan pada Tabel 3.3.
Tabel 3.3 Alat karakterisasi silika geotermal

NO Nama Alat Fungsi Keterangan

1 XRF - Menentukan komposisi - PANalytic tipe: Minipal 4
unsur kimia dalam suatu
sampel.

2 XRD - Mengidentifikasi - PANalytic tipe:
dan mengkonfirmasi E’xpertPro
sifat amorf suatu
material.

3 FTIR - Menentukan gugus - Bruker tipe: Invenio-R
fungsi yang terkandung
dalam sampel.

4 SEM - Mengamati morfologi - FESEM thermo scientific
permukaan dan Quattro

topografi mikrostruktur
suatu material dengan
resolusi tinggi.
5 TEM - Mengamati struktur - Talos f200x
internal material hingga
skala nanometer atau
atom.
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3.3 Prosedur Penelitian

Prosedur preparasi silika dari limbah geotermal dilakukan melalui tahapan-tahapan
sebagai berikut.

3.3.1 Preparasi Silika dari Limbah Geotermal

Proses preparasi silika dari limbah geotermal dilakukan dengan metode sol-gel. Silika
geotermal sebanyak 5,62 gram ditimbang dan dimasukkan ke dalam gelas beaker,
kemudian dicampurkan dengan larutan NaOH yang dibuat dari 7,5 gram NaOH dalam
75 ml akuades, lalu dipanaskan pada suhu 100 °C dan diaduk dengan kecepatan 240
rpm selama 3 jam. larutan hasil reaksi kemudian disentrifugasi satu kali pada kecepatan
5000 rpm selama 10 menit, dan filtrat yang diperoleh berupa sol silika geotermal
dimasukkan ke dalam gelas beaker untuk disaring, sedangkan larutan filtrat yang
diperoleh diteteskan larutan asam oksalat secara perlahan hingga mencapai pH yang
diinginkan (pH 1-13), kemudian dilakukan proses kondensasi gel, penyaringan, dan
sentrifugasi. gel silika yang terbentuk dicuci berulang menggunakan metanol 10 % dan
disentrifugasi dengan kecepatan 5000 rpm selama 10 menit hingga pH netral, lalu
dikeringkan menggunakan oven pada suhu 100 °C selama 2 jam atau hingga kering
sempurna, digerus dengan mortar hingga menjadi serbuk, ditimbang, kemudian
dipanaskan menggunakan microwave pada daya bertingkat (200 W, 400 W, 600 W,
dan 900 W) masing-masing selama 5 menit, proses ini menghasilkan serbuk silika
berwarna putih dan ditimbang untuk analisis lebih lanjut. Proses preparasi silika dari
limbah geotermal dengan menggunakan metode sol-gel dapat ditunjukkan pada
Gambar 3.1.
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" 1 i
3Jam 10 Menit
10 rpm = 5000 rpm
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. w - - -
Silika geotermal NaOH Proses stirer Gelasi dengan titrasi asam oksalat Pencucian Gel Gel silika
oo
100°C
, ¢ 5 Menit R
Jam « / 200W, 400 W,
\, 600 W, 900 W
Pemanasan dengan oven Proses penggerusan Pemanasan dengan microwave Bubuk silika geotermal

Gambar 3.1 Proses preparasi silika geotermal.

3.4 Diagram Alir

Adapun diagram alir pada penelitian ini dapat ditunjukkan pada Gambar 3.3.



()

5,62 g silika geotermal di larutkan ke 7,5 g NaOH

\4

Diaduk dengan magnetic stirrer pada suhu 100 °C selama 3 jam

Disentrifuge 1 kali dan filtrat silika diteteskan dengan asam oksalat

\4

Dicuci dengan metanol 10 % selama 10 menit

A4

Dikeringkan dalam oven pada suhu 100 °C selama 2 jam

Dipanaskan menggunakan microwave pada daya 200 W, 400 W, 600
W. 900 W selama 5 menit

/ Serbuk silika /

A4

Dikarakterisasi menggunakan XRF, XRD, FTIR, SEM, dan TEM

l

Analisis data

v
< Selesai )

Gambar 3.3 Diagram alir penelitian
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V. SIMPULAN DAN SARAN

5.1 Simpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, maka diperoleh simpulan sebagai
berikut:

1. Silika amorf berhasil disintesis menggunakan bahan silika geotermal.

2. Berdasarkan hasil karakterisasi XRF diketahui bahwa silika amorf memiliki
kadar SiO; tertinggi diperoleh saat pengkondisian larutan kondensasi pada pH
5 dengan kadar SiO2 mencapai 98.036 %.

3. Hasil karakterisasi XRD pada silika amorf menunjukkan beberapa puncak
tajam yang telah diidentifikasi sebagai sodium chloride (NaCl, ICDD 01-075-
0306), potassium chloride (KCI, ICDD 00-041-1476), dan iron oxide (Fe,
ICDD 00-087-0721), mengindikasikan adanya kontaminan mineral alami.

4. Hasil karakterisasi FTIR menunjukkan bahwa silika amorf memiliki gugus
fungsi seperti O-H, Si-O-H, Si-C, Si-O-Si, dan Si-O.

5. Hasil karakterisasi SEM menunjukkan bahwa silika amorf memiliki ukuran
rata-rata sekitar 55.8 nm pH 1, 46.9 nm pH 2, 42.0 nm pH 3, 53.0 nm pH 4,
48.2 nm pH 5, 59.7 nm pH 6, 63.5 nm pH 7, 55.6 nm pH 8, 50.9 nm pH 9, 58.8
nm pH 10, 67.1 nm pH 11, 41.7 nm pH 12, 55.0 nm pH 13.

6. Hasil karakterisasi TEM menunjukkan bahwa silika amorf memiliki ukuran

rata-rata sekitar 61.4 nm.
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5.2 Saran

Berdasarkan penelitian yang dilakukan maka saran yang dapat dilakukan untuk
penelitian selanjutnya adalah disarankan untuk menggunakan variasi jenis asam
lain dalam proses sol-gel serta menambahkan karakterisasi lanjutan seperti
Brunauer Emmett Teller (BET) dan Thermogravimetric Analysis (TGA). Selain itu,
perlu dilakukan uji aplikasi silika sebagai adsorben atau katalis, serta mengkaji
pengaruh waktu dan daya pemanasan microwave terhadap hasil sintesis.
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