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ABSTRAK 

VARIASI pH DALAM GREEN SYNTHESIS SILIKA DARI TERAK 

GEOTHERMAL MELALUI METODE SOL-GEL DENGAN 

MEMANFAATKAN ASAM SITRAT 

 

 

Oleh 

YULIANA SARI 

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh variasi pH dalam sintesis silika 

nanopartikel dari limbah terak geothermal menggunakan metode sol-gel dengan asam 

sitrat sebagai pengatur pH. Variasi pH yang digunakan berkisar antara pH 1 hingga pH 

13, dan proses pemanasan dilakukan menggunakan microwave untuk meningkatkan 

efisiensi pembentukan gel. Karakterisasi dilakukan menggunakan XRF, XRD, FTIR, 

SEM, dan TEM untuk menganalisis kemurnian, struktur kristal, gugus fungsi, 

morfologi, dan ukuran partikel. Hasil karakterisasi XRF menunjukkan bahwa 

kemurnian silika tertinggi diperoleh pada pH 2 dengan kandungan SiO2 sebesar 

97,590%. Hasil XRD menunjukkan bahwa silika yang terbentuk memiliki struktur 

amorf. Analisis FTIR menunjukkan bahwa gugus silanol (Si–OH) lebih dominan pada 

pH asam, sedangkan gugus siloksan (Si–O–Si) lebih dominan pada pH basa. Ukuran 

partikel nano-silika berkisar antara 20–100 nm, dengan ukuran rata-rata sekitar 42,01 

nm dan morfologi berbentuk bulat. Penelitian ini menunjukkan bahwa pH 2 merupakan 

kondisi optimal dalam menghasilkan silika berkualitas tinggi dari limbah geothermal. 
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ABSTRACT 

PH VARIATION IN GREEN SYNTHESIS OF SILICA FROM GEOTHERMAL 

SLAG USING THE SOL-GEL METHOD WITH CITRIC ACID 

 

 

By 

YULIANA SARI 

This research aims to determine the effect of pH variations in the synthesis of silica 

nanoparticles from geothermal slag waste using the sol-gel method with citric acid as 

a pH regulator. The pH variations used range from pH 1 to pH 13, and the heating 

process is carried out using a microwave to enhance gel formation efficiency. 

Characterization is performed using XRF, XRD, FTIR, SEM, and TEM to analyze 

purity, crystal structure, functional groups, morphology, and particle size. XRF 

characterization results show that the highest silica purity is obtained at pH 2 with a 

SiO2 content of 97.590%. XRD results indicate that the formed silica has an amorphous 

structure. FTIR analysis shows that silanol groups (Si–OH) are more dominant at acidic 

pH, while siloxane groups (Si–O–Si) are more dominant at basic pH. The size of nano-

silica particles ranges from 20 to 100 nm, with an average size of about 42.01 nm and 

a spherical morphology. This research shows that pH 2 is the optimal condition for 

producing high-quality silica from geothermal waste. 

 

 

 

Keywords: silica nanoparticles, geothermal slag, sol-gel method, pH variation, citric 

acid, microwave
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I. PENDAHULUAN 

1.1 Latar Belakang 

Silika atau silikon dioksida (SiO2) adalah senyawa kimia yang umum ditemukan dalam 

berbagai bentuk, termasuk pasir, kuarsa, dan silika gel. Ia memiliki struktur tetrahedral 

yang terdiri dari satu atom silikon yang dikelilingi oleh empat atom oksigen. Silika 

dapat ditemukan secara alami sebagai mineral atau dihasilkan melalui proses sintesis. 

Pemanfaatan silika gel yang paling umum adalah sebagai penyerap (penjerap) uap air 

dalam penyimpanan berbagai bahan higroskopis, seperti obat-obatan, bahan elektronik, 

dan produk makanan kering. Untuk keperluan ini, silika gel biasanya dipanaskan 

terlebih dahulu guna menghilangkan kandungan air dalam pori-porinya, sehingga 

kapasitas penyerapan terhadap uap air menjadi optimal (Sulastri, 2009).  

 

Tidak hanya dalam industri dan laboratorium, pengembangan silika juga membuka 

peluang besar dalam aplikasi medis dan bioteknologi seperti sensor biologis, media 

penghantar obat, pelindung seluler, penanda kontras dalam teknik pencitraan seperti 

MRI dan ultrasonografi, serta sebagai perangkat terapi dalam mekanisme pelepasan 

obat atau enzim secara terkontrol (Rahman & Padavettan, 2012). Silika biasanya 

diperoleh melalui proses penambangan yang dimulai dari menambang pasir kuarsa 

sebagai bahan baku. Pasir kuarsa tersebut kemudian dipisahkan dan dilakukan proses 

untuk membuang pengotor, pasir inilah yang kemudian dikenal dengan pasir silika, 

namun silika juga dapat diperolah dari berbagai sumber di sekitar kita seperti dari abu 

sekam padi, tongkol jagung, sawit, limbah dan lain sebagainya (Wulandari et al., 2022). 
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Limbah padat (sludge) berasal dari endapan pada proses pengelolahan limbah cair 

(geothermal brine) dan kerak silika dari pipa-pipa instalasi pembangkit listrik tenaga 

panas bumi (PLTPB). Jumlah limbah geothermal yang dihasilkan sebuah PLTPB cukup 

besar. Sebagai ilustrasi pada pembangkit listrik berdaya 620 MW, limbah padat yang 

dihasilkan mencapai 11.000 ton perjam. Salah satu PLTPB yang ada di Indonesia 

adalah Pada PLTPB Geo Dipa di Dieng Jawa Tengah. Dalam operasinya, PLTPB Geo 

Dipa menghasilkan limbah geothermal sebesar 165 Ton per bulan (Sukanto. 2019). 

 

Limbah lumpur geothermal selama ini hanya dibuang ke tempat penampungan limbah. 

Limbah padat ini mengandung silika dalam jumlah tinggi. Silika limbah panas bumi 

mengandung sekitar 90 sampai 98% silika amorf dan beberapa jejak senyawa logam, 

sehingga limbah panas bumi sangat potensial untuk dimanfaatkan dalam pembuatan 

nanopartikel silika (Jenie et al., 2018). 

  

Hasil penelitian terdahulu menyebutkan bahwa penambahan bahan SiO2 (quartz) 

limbah geothermal berpotensi untuk dimanfaatkan sebagai penguat bahan komposit 

matrik aluminium sehingga meningkatakan kekerasan komposit aluminium yang 

diperkuat serbuk silika (Hamouda et al., 2007). Penelitian yang dilakukan oleh Bhatt 

dkk (2012) menyebutkan bahwa penambahan sebanyak 5 % berat SiO2 ke dalam Al-

Mg, meningkatkan kekerasan bahan komposit. Hasil penelitian ini juga sama dengan 

Zuhailawati dkk (2007) yang menyebutkan bahwa penambahan silika (SiO2) hingga 30 

% meningkatkan kekerasan dan modulus of rupture komposit matrik aluminium. 

 

Secara umum metode sintesis nanopartikel terbagi menjadi 2 macam, yaitu metode 

fisika dan metode kimia sintesis nanopartikel perlu memperhatikan juga jenis 

nanopartikel apa yang akan dibuat serta bahan bakunya, sehingga kita dapat memilih 

metode yang tepat dalam pembuatanya. Dalam metode fisika menggunakan tekanan 

mekanik, energi panas, radiasi, atau energi listrik untuk menghasilkan nanopartikel. 

Contoh teknik termasuk ball milling dan laser ablation. Kelebihan metode fisika 

adalah ramah lingkungan karena tidak memerlukan pelarut organik, tetapi metode ini 
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dapat menghasilkan bentuk partikel yang tidak seragam dan memerlukan waktu lama. 

Dalam metode kimia melibatkan reaksi kimia seperti reduksi prekursor logam, 

nukleasi, dan pertumbuhan partikel. Contoh teknik termasuk sol-gel, polyol process, 

dan pengendapan kimia. Metode ini lebih terkontrol untuk mendapatkan ukuran dan 

bentuk partikel yang spesifik tetapi sering memerlukan bahan kimia tambahan yang 

dapat berbahaya bagi lingkungan.  

 

Untuk memperoleh silika dengan tingkat kemurnian yang tinggi, metode sol-gel 

merupakan salah satu pendekatan yang umum digunakan. Metode ini memiliki 

keunggulan berupa prosedur yang relatif sederhana dan dapat dilakukan pada suhu 

rendah, sehingga reaksi berlangsung secara homogen dalam larutan. Kondisi tersebut 

dapat meminimalkan resiko kontaminasi, khususnya jika dibandingkan dengan metode 

mekanik seperti ball milling. Selain itu, metode sol-gel tidak memerlukan penggunaan 

bahan kimia berbahaya atau pelarut organik dalam jumlah berlebih, sehingga lebih 

ramah lingkungan dibandingkan dengan metode kimia lainnya, seperti polyol proces 

yang melibatkan pelarut toxic (Trisnayanti, 2020). 

 

Metode Sol-Gel telah menjadi topik penelitian yang luas dalam sintesis silika karena 

berbagai kelebihannya. Selain itu, variasi parameter dalam proses ini memungkinkan 

pengendalian ukuran partikel dan distribusi pori (Ikhmal, 2024). Proses sintesis pada 

penelitian ini akan sangat dipengaruhi oleh nilai pH, konsentrasi silika, waktu aging, 

dan konsentrasi pada kondisi asam. Pembentukan silica gel terbagi menjadi dua tahap 

reaksi, yaitu hidrolisis dan kondensasi (Sujoto et al., 2023). 

 

Pembuatan silika gel dilakukan melalui pengendapan silika menggunakan bantuan 

asam. Penggunaan asam dapat berpengaruh dalam sintesis silika yang dihasilkan. 

Secara umum terdapat dua jenis asam yang digunakan dalam sintesis sol-gel, yaitu 

asam kuat dan asam lemah. Contoh asam kuat adalah H₂SO₄ dan HCl, sedangkan asam 

lemah meliputi asam sitrat. Penggunaan konsentrasi asam yang lebih tinggi umumnya 

mempercepat proses pembentukan gel. Namun, ada perbedaan penting dalam 
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pengaruhnya terhadap proses gelasi dan hasil akhirnya. Asam kuat, seperti H₂SO₄, 

mempercepat pembentukan gel lebih cepat dibandingkan dengan asam lemah pada 

konsentrasi yang sama. Gel yang dihasilkan dari asam kuat cenderung memiliki 

struktur yang lebih padat dan kadar air yang lebih rendah. Akan tetapi, jika konsentrasi 

asam kuat terlalu tinggi, seluruh gugus silikat dalam larutan bisa terprotonasi, yang 

justru memperlambat pembentukan gel.  

 

Penggunaan HCl sebagai asam kuat dapat menyebabkan fluktuasi pH yang signifikan, 

yang dapat menghambat proses gelasi. Sebaliknya, asam lemah seperti asam sitrat 

memiliki keunggulan dalam menjaga kestabilan pH larutan. Meskipun laju 

pembentukan gel sedikit lebih lambat dibandingkan asam kuat, asam sitrat memastikan 

spesies reaktif dalam larutan tetap aktif lebih lama untuk membentuk gel. Dengan pH 

yang lebih stabil, asam sitrat meminimalkan gangguan pada proses reaksi sehingga gel 

yang terbentuk memiliki sifat yang lebih konsisten. Hal ini membuat asam lemah 

menjadi pilihan yang lebih baik jika tujuan utamanya adalah menghasilkan gel dengan 

kontrol yang lebih baik terhadap proses pembentukan dan sifat akhirnya (Nuryono and 

Narsito, 2010). 

 

Kelebihan lain dari asam lemah seperti asam sitrat atau asam oksalat memiliki sifat 

yang kurang korosif. Cenderung lebih aman untuk digunakan dan menghasilkan limbah 

yang lebih mudah dikelola. Penggunaan asam lemah dalam berbagai aplikasi industri, 

seperti pengawetan makanan atau sebagai agen antimikroba, menunjukkan dampak 

yang lebih minimal terhadap lingkungan (Amenaghawon et al., 2024). 

 

Penelitian ini dilakukan variasi pH untuk menghasilkan nanosililika dengan kemurnian 

tinggi dari terak geothermal melalui metode sol-gel dengan memanfaatkan asam sitrat 

(asam lemah). Karakterisasi pada penelitian ini menggunakan karakterisasi X-Ray 

Flourescence (XRF), X-Ray Diffraction (XRD), Fourier Transform Infrared 

Spectroscopy (FTIR), Scanning Electron Microscope (SEM), dan Transmission 

Electron Microscopy (TEM). 
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1.2 Rumusan Masalah  

Rumusan masalah pada penelitian ini adalah: 

1. Bagaimana pengaruh variasi pH terhadap kemurnian nanosilika berdasarkan hasil 

analisis XRF? 

2. Bagaimana pengaruh variasi pH terhadap struktur kristal nanosilika berdasarkan 

hasil  analisis XRD? 

3. Bagaimana pengaruh variasi pH terhadap gugus fungsi nanosilika berdasarkan 

hasil analisis FTIR? 

4. Bagaimana pengaruh variasi pH terhadap morfologi dan ukuran partikel nanosilika 

berdasarkan hasil analisis SEM dan TEM? 

 

1.3 Tujuan Penelitian 

Tujuan dari penelitian ini adalah: 

1. Mengetahui pengaruh variasi pH terhadap kemurnian nanosilika berdasarkan hasil 

analisis XRF? 

2. Mengetahui pengaruh variasi pH terhadap struktur kristal nanosilika berdasarkan 

hasil  analisis XRD? 

3. Mengetahui pengaruh variasi pH terhadap gugus fungsi nanosilika berdasarkan 

hasil analisis FTIR? 

4. Mengetahui pengaruh variasi pH terhadap morfologi dan ukuran partikel 

nanosilika berdasarkan hasil analisis SEM dan TEM? 

 

1.4 Batasan Masalah 

Batasan masalah pada penelitian ini adalah: 

1. Sumber silika yang digunakan yaitu terak geothermal yang berasal dari  PLTPB 

Geo Dipa di Dieng Jawa Tengah. 

2. Proses gelation menggunakan bantuan asam sitrat 5 M. 
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3. Pencucian silika menggunakan larutan aquades dan methanol 10%  

4. Sintesis nanosilika dari limbah panas bumi dilakukan menggunakan metode sol-

gel. 

5. Variasi pH yang digunakan berada pada rentang pH 1 sampai pH 13, guna melihat 

bagaimana pengaruh terhadap hasil sintesis nanosilika. 

6. Karakterisasi nanosilika dilakukan menggunakan XRF, XRD, FTIR, SEM dan 

TEM.  

 

1.5 Manfaat Penelitian 

Manfaat pada penelitian ini adalah: 

1. Mengetahui pengaruh variasi pH terhadap kemurnian, struktur, gugus fungsi, 

morfologi dan ukuran partikel nanosilika, untuk menghasilkan bahan silika 

berkualitas tinggi yang dapat dimanfaatkan dalam berbagai aplikasi industri, 

sehingga mendukung inovasi bahan baku berbasis limbah yang ramah lingkungan. 

2. Menjadi acuan pengembangan ilmu fisika material, khususnya dalam pemanfaatan 

limbah panas bumi sebagai sumber silika. Keberhasilan sintesis nanosilika dengan 

metode sol-gel berbasis asam sitrat mendukung riset aplikatif yang ramah 

lingkungan dan bernilai ekonomi. Selain itu, hasilnya dapat dijadikan bahan ajar 

atau studi kasus pada mata kuliah terkait sintesis material dan kimia lingkungan. 

3. Penelitian ini dapat menjadi dasar bagi studi lanjutan, terutama dalam 

pengembangan aplikasi nanosilika dari limbah geothermal, seperti untuk katalis, 

adsorben, atau bahan membran. Penelitian selanjutnya juga dapat mengeksplorasi 

variasi parameter sintesis, seperti suhu kalsinasi, waktu reaksi, atau jenis pelarut, 

guna meningkatkan efisiensi dan kemurnian produk. 

4. Sebagai tambahan referensi di  jurusan Fisika, Fakultas MIPA, Universitas 

Lampung.   



 

 
 

II. TINJAUAN PUSTAKA 

2.1 Geothermal Slag 

Energi panas bumi (geothermal) merupakan salah satu bentuk energi ramah lingkungan 

yang dapat dimanfaatkan untuk membantu pertumbuhan nasional. Sistem energi panas 

bumi (geothermal) dapat dianggap sebagai ketel raksasa yang digunakan untuk 

memanaskan air. Temperatur reservoir dan fase (jumlah zat homogen) dari fluida dalam 

reservoir digunakan untuk mengklasifikasikan sistem panas bumi. Ada tiga kategori 

yang berbeda dari sistem panas bumi berdasarkan suhu operasi yakni: Sistem panas 

bumi dengan suhu di atas 225°C, antara 125 dan 225°C, dan di bawah 125°C. 

Sementara itu, jika mengkategorikan sistem berdasarkan fase fluida, akan ada sistem 

yang didominasi uap, sistem yang didominasi air, dan sistem hibrida dengan elemen 

keduanya. Seluruh spektrum sistem panas bumi dapat ditemukan di Indonesia. Silica 

sludge dapat dimanfaatkan sebagai bahan baku untuk pembuatan produk seperti silika 

gel, yang tidak hanya mengurangi limbah tetapi juga meningkatkan pendapatan dan 

mendukung ekonomi sirkular di bidang pembangkit listrik panas bumi (Widiyandari et 

al., 2021). 

 

Secara luas diyakini bahwa ada banyak kelebihan atau manfaat menggunakan energi 

panas bumi sebagai sumber energi terbarukan (renewable energy source). Kelebihan 

dan manfaat yang diperoleh jika menggunakan energi panas bumi yaitu sebagai berikut. 

a. Energi panas bumi merupakan salah satu bentuk produksi energi yang paling 

ramah lingkungan, lebih bersih dari bahan bakar fosil, yang dimana energi fosil 

dapat mengakibatkan polusi dan emisi gas rumah kaca.
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b. Energi panas bumi merupakan sumber terbarukan yang dianggap relatif tidak 

terbatas. 

c. Energi panas bumi aman bagi lingkungan PLTPB rendah emisi (baik polusi udara, 

polusi suara, dan tidak menghasilkan emisi karbon serta tidak menghasilkan gas, 

cairan, atau bahan beracun lainnya). 

d.  Berbeda dengan tenaga surya dan angin, energi panas bumi relatif stabil sepanjang 

tahun. Selain itu, karena listrik panas bumi dapat digunakan secara terus-menerus, 

tidak diperlukan perangkat penyimpan energi untuk diterapkan. 

e. Tidak seperti energi matahari, yang membutuhkan bentangan luas dan sejumlah 

besar air untuk pendinginan, produksi energi panas bumi hanya membutuhkan 

sedikit tanah dan air. Area seluas 3,5 kilometer persegi cukup untuk satu gigawatt 

pembangkit listrik di pembangkit panas bumi dan hanya dibutuhkan 20 liter air 

tawar per megawatt-jam. 

 

Selain kelebihan dan manfaat, energi panas bumi juga memiliki kelemahan. Beberapa 

kelemahan energi panas bumi yaitu sebagai berikut. 

a. Biaya operasional yang sangat tinggi, karena pengembangan pembangkit listrik  

b. PLTPB membutuhkan investasi besar, terutama dalam eksplorasi dan produksi; 

c. PLTPB hanya dapat dibangun di daerah dekat lempeng tektonik bila suhu tinggi 

dari sumber energi matahari dekat dengan permukaan; 

d. PLTB dikhawatirkan akan mempengaruhi stabilitas tanah setempat (Brisman dan 

South, 2019). 

 

2.2 Silika atau Silicon dioxide (SiO2) 

Silika adalah senyawa kimia dengan rumus molekul SiO2 (Silicon dioxide), silika 

merupakan mineral yang umum ditemukan di bumi dan diperoleh dari proses 

penambangan. Beberapa penelitian sudah banyak menemukan cara untuk memperoleh 

silika dari beberapa bahan di sekitar, seperti dari abu sekam padi, tongkol jagung, sawit 

dan lain sebagainya (Wulandari et al., 2022).  
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Silika adalah senyawa kimia yang terdiri dari silikon dan oksigen. Pada penelitian yang 

sebelumnya menjelaskan bahwa silika diperoleh dari lumpur silika yang dihasilkan 

oleh PT. Geo Dipa Energi Dieng, yang merupakan limbah dari proses pembangkit 

listrik panas bumi. Bahan yang dihasilkan dari limbah silika (silica sludge) yang 

dihasilkan dari aktivitas pembangkit listrik panas bumi. Silika ini digunakan sebagai 

bahan baku untuk sintesis silica gel melalui proses yang melibatkan pencucian, 

kalsinasi, dan metode sol-gel (Sujoto et al., 2023).  

 

Silika terdiri dari unit dasar tetrahedral SiO₄, di mana satu atom silikon (Si) dikelilingi 

oleh empat atom oksigen (O) yang membentuk struktur tiga dimensi. Setiap atom 

oksigen menghubungkan dua atom silikon, menciptakan jaringan ikatan kovalen yang 

kuat. Struktur silika tetrahedral dapat dilihat pada Gambar 2.1. 

 

Gambar 2.1 Struktur silika tetrahedral (Pakpahan, 2016). 

 

Struktur silika tetrahedral memiliki struktur dengan empat atom oksigen terikat pada 

posisi sudut tetrahedral disekitar atom pusat yaitu atom silika terbentuk melalui ikatan 

kovalen. Pada silika murni tidak terdapat ion logam dan setiap atom oksigen 

merupakan atom penghubung antara dua atom silicon. Sintesis silica gel dari limbah 
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silika dapat dilakukan dengan baik dan memiliki potensi untuk digunakan dalam 

berbagai aplikasi industri, yang menunjukkan pentingnya penelitian ini dalam konteks 

pengelolaan limbah dan pengembangan material baru (Sujoto et al., 2023).  

 

Silika juga dapat digunakan sebagai adsorben dalam berbagai aplikasi, termasuk 

pemisahan dan pengelolaan limbah. Contohnya silika mesopori, material ini sering 

digunakan dalam bentuk bola silika mesopori yang dapat dimodifikasi secara kimia 

untuk meningkatkan kapasitas penyerapan ion logam. Modifikasi ini dilakukan dengan 

mencangkokkan gugus fungsional seperti amina dan tiol, yang meningkatkan afinitas 

silika terhadap ion logam tertentu, sehingga memungkinkan ekstraksi yang lebih 

efisien dari larutan berair. Penelitian menunjukkan bahwa silika mesopori bifungsional 

dapat mengurangi konsentrasi ion logam dari larutan campuran ke tingkat sangat 

rendah, menjadikannya pilihan yang menjanjikan untuk aplikasi pembersihan air dan 

pengolahan limbah industri (Holmes et al., 2009). 

 

2.3 Nanopartikel Silika 

Nanopartikel merupakan suatu partikel logam ataupun polimer dalam ukuran skala 1-

100 nm. Penggunaan nanopartikel merupakan salah satu pendekatan yang tepat pada 

biosensor (Fazrin et al., 2020). Nanoteknologi saat ini banyak digunakan dalam 

berbagai bidang, termasuk pada material silika yang sering disintesis dalam bentuk 

nanopartikel. Salah satu metode paling umum untuk membuat nanopartikel silika 

adalah metode sol-gel, yang melibatkan bahan kimia (Budiharti et al., 2015) 

mengguanakan Tetraethylorthosilicate (TEOS) sebagai prekursor, NH3 sebagai katalis, 

dan air sebagai pelarut. Proses pembuatan nanopartikel ini dimulai dengan hidrolisis, 

di mana TEOS bereaksi dengan air, kemudian dilanjutkan dengan tahap kondensasi 

untuk membentuk partikel nano. Hasil akhirnya adalah partikel silika dengan ukuran 

di bawah 100 nm. Setelah disintesis, nanopartikel dikarakterisasi menggunakan XRD 

untuk melihat struktur kristal dan SEM untuk memeriksa ukuran serta bentuk partikel. 

Hasil XRD menunjukkan bahwa nanopartikel silika yang dibuat memiliki struktur 
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amorf dengan puncak di sekitar sudut 2θ ≈ 22°. Hasil SEM memperlihatkan ukuran 

partikel silika yang bervariasi, dipengaruhi oleh jumlah TEOS yang digunakan serta 

lama proses pematangan (ageing) (Budiharti et al., 2015) 

 

2.4 Metode Sol Gel 

Metode sol-gel merupakan salah satu teknik yang banyak digunakan dalam sintesis 

nanopartikel, terutama nanosilika. Proses ini melibatkan beberapa tahapan penting, 

dimulai dengan ekstraksi silika dari bahan alami. Ekstraksi dilakukan dengan 

melarutkan abu sekam padi ke dalam larutan natrium hidroksida (NaOH), yang 

menghasilkan larutan natrium silikat. Pada tahap berikutnya, larutan ini dicampur 

dengan asam sitrat hingga mencapai pH tertentu untuk membentuk gel. Namun 

berbagai jenis asam dapat digunakan untuk menurunkan pH larutan natrium silikat 

sehingga dapat membentuk gel. Pada penelitian (Evan et al., 2022) proses 

pembentukan gel menggunakan bantuan asam klorida (HCl). 

 

Pengaturan pH dalam proses sol-gel sangat penting, karena mempengaruhi ukuran dan 

morfologi nanosilika yang dihasilkan. Pada pH netral (pH 7), nanosilika dengan ukuran 

partikel yang lebih kecil dan struktur yang lebih stabil terbentuk, menjadikannya pH 

optimal dalam sintesis nanosilika. Selain itu, karakterisasi dengan teknik seperti XRD 

dan SEM digunakan untuk memastikan bahwa silika yang dihasilkan memiliki struktur 

amorf dan ukuran partikel dalam rentang nanometer (Evan et al., 2022). 

 

Metode sol gel merupakan metode yang cukup mudah dan sederhana, memiliki banyak 

keunggulan yaitu proses yang mudah, dapat dilakukan pada suhu rendah, dapat di 

gunakan dalam berbagai aplikasi, menghasilkan kemurnian yang tinggi, kehomogenan 

yang tinggi dan biaya nya relatif lebih murah (Pramudita et al., 2025). Sintesis silika 

menggunakan metode sol-gel merupakan suatu pendekatan yang menjanjikan untuk 

menghasilkan material silika dengan karakteristik yang kita inginkan, dan dapat 

dioptimalkan untuk berbagai aplikasi di masa depan (Daud et al., 2019). 
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Proses metode sol-gel dapat dilihat pada Gambar 2.2.  

 

Gambar 2.2 Gambaran umum proses metode sol-gel (M. Niederberger and N. Pinna, 2009). 

 

Gambar 2.2 menunjukkan alur proses sintesis material berbasis sol-gel yang umum 

digunakan untuk menghasilkan berbagai bentuk material, seperti film, serbuk, aerogel, 

dan serat. Proses dimulai dengan larutan prekursor berupa metal alkoksida, yang 

kemudian mengalami reaksi hidrolisis dan polikondensasi. Reaksi ini menghasilkan 

sistem koloid homogen yang disebut sol, yaitu campuran partikel halus tersuspensi 

dalam pelarut. Dari sol ini, jalur sintesis dapat diarahkan ke berbagai bentuk akhir 

sesuai kebutuhan. Jika sol digunakan dalam proses coating (pelapisan), akan terbentuk 

xerogel film setelah pengeringan. Ketika film ini dipanaskan lebih lanjut, ia menjadi 

dense film yang padat dan tipis, biasanya digunakan untuk aplikasi elektronik atau 

optik. 

Metode sol-gel memiliki keunggulan berupa fleksibilitas dalam proses sintesis, karena 

sejumlah parameter seperti jenis pelarut, kondisi pH, dan teknik pengeringan dapat 

dimodifikasi secara luas. Penyesuaian ini memungkinkan pengendalian sifat 

mikrostruktur dan karakteristik fisikokimia material secara lebih presisi, sehingga 

dapat disesuaikan dengan kebutuhan spesifik berbagai aplikasi, seperti dalam bidang 

katalisis heterogen, material optik fungsional, dan rekayasa material maju. Salah satu 
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jalur sintesis yang umum digunakan adalah membiarkan sol mengalami gelasi, yakni 

proses pembentukan jaringan tiga dimensi yang menghasilkan gel. Gel ini dapat 

dikeringkan secara perlahan melalui evaporasi untuk membentuk xerogel, atau 

dikeringkan secara superkritis (supercritical drying) guna mempertahankan struktur 

pori, menghasilkan aerogel yang sangat ringan dan berpori tinggi. Gel yang telah 

dikeringkan juga dapat diproses lebih lanjut melalui sintering untuk menghasilkan 

material padat berbentuk bola (sphere) atau batang (rod), tergantung pada kondisi 

termal yang diterapkan. Selain itu, sol juga dapat diarahkan melalui proses presipitasi 

untuk menghasilkan serbuk halus yang seragam (uniform powder) setelah melalui 

tahap filtrasi dan pengeringan. Di sisi lain, teknik spinning memungkinkan 

pembentukan serat (fibers) dengan struktur dan sifat tertentu, sesuai dengan aplikasi 

yang diinginkan (Esposito, 2019). 

 

2.5 X-Ray Fluorescence ( XRF ) 

X-Ray Fluorescence (XRF) merupakan salah satu teknik spektroskopi yang digunakan 

secara luas untuk menganalisis komposisi unsur dalam suatu material secara cepat, 

non-destruktif, dan relatif mudah. Teknik ini memanfaatkan interaksi antara sinar-X 

dan atom dalam sampel untuk menghasilkan spektrum karakteristik yang unik bagi 

setiap unsur penyusun. Prinsip dasar dari metode ini adalah ketika sinar-X ditembakkan 

ke permukaan sampel, atom-atom dalam material akan mengalami eksitasi yang 

menyebabkan elektron di kulit dalam terlepas. Kekosongan ini kemudian diisi oleh 

elektron dari kulit luar, yang mengakibatkan pelepasan energi dalam bentuk sinar-X 

sekunder dengan panjang gelombang tertentu yang khas untuk masing-masing unsur 

(Jenkins et al., 1995). 

Dengan mengukur energi dan intensitas sinar-X yang dipancarkan, sehingga dapat di 

identifikasi jenis unsur yang ada dalam sampel serta menentukan konsentrasi masing-

masing unsur tersebut. Keunggulan dari metode XRF adalah kemampuannya untuk 

melakukan analisis permukaan yang dapat mewakili kandungan unsur dalam bahan 
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yang homogen. Selain itu, metode ini juga memiliki waktu analisis yang relatif singkat 

dibandingkan dengan metode spektrometri lainnya, sehingga menjadi pilihan yang 

efisien untuk analisis komposisi bahan. Pada metode XRF, atom-atom pada permukaan 

sampel akan ditumbuk oleh sinar-X yang berasal dari sumber sinar-X. Interaksi ini 

menyebabkan elektron dalam orbital kulit K akan terlempar dan terjadi kekosongan 

elektron pada kulit tersebut. Kekosongan elektron akan diisi oleh elektron dari orbital 

di atasnya dan perpindahan elektron diikuti dengan melepaskan sinar-X karakteristik 

sesuai dengan atom yang mengalami proses tersebut. Berdasarkan kebolehjadian sinar 

yang dideteksi di atas, maka kebolehjadian jumlah sinar hasil dari eksitasi (indikator 

analisis pada metode Spektrometer Emisi) lebih besar dibandingkan dengan jumlah 

sinar-X karakteristik hasil efek foto listrik (indikator analisis metode XRF) (Anggraini 

and Kriswarini, 2007).  

 

Pada penelitian (Anggraini and Kriswarini, 2007) teknik X-Ray Fluorescence (XRF) 

digunakan untuk menentukan kandungan unsur pemadu yang terdapat pada material 

zircaloy-2. Dari hasil analisis, terbukti bahwa metode ini mampu mendeteksi dan 

mengidentifikasi unsur-unsur penting seperti Sn, Cr, Ni, dan Fe dengan tingkat akurasi 

yang baik. Temuan tersebut menunjukkan bahwa XRF merupakan metode yang sangat 

efektif dan dapat diandalkan dalam menganalisis komposisi logam paduan, khususnya 

yang digunakan di bidang nuklir. Selain itu, penelitian tersebut juga menekankan 

beberapa keunggulan utama XRF, yaitu proses analisis yang lebih cepat dibandingkan 

metode lain, kebutuhan preparasi sampel yang sederhana, serta hasil pengukuran yang 

memiliki tingkat presisi cukup tinggi ketika dilakukan di lingkungan laboratorium. 

Dengan demikian, XRF dipandang sebagai salah satu teknik analisis yang relevan dan 

efisien untuk karakterisasi material logam paduan. 
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Ilustrasi prinsip XRF dapat kita lihat pada Gambar 2.3. 

 

 

Gambar 2.3 Prinsip X-Ray Flourescence (Fansuri, H., 2010). 

2.6 X-Ray Diffraction (XRD) 

X-Ray Diffractometer (XRD) merupakan metode analisis yang digunakan untuk 

mengidentifikasi struktur atom dan molekul dalam suatu material kristalin. Teknik ini 

bekerja dengan memancarkan sinar-X ke berbagai arah pada sampel, menghasilkan 
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pola difraksi berupa puncak-puncak intensitas. Pola tersebut kemudian dibandingkan 

dengan data referensi standar untuk menentukan struktur kristalnya.  

 

Sinar-X yang digunakan merupakan bentuk radiasi elektromagnetik yang memiliki 

energi tinggi dan panjang gelombang pendek (0,5 - 2,5 Å) (Callister, 2007). Panjang 

gelombang sinar-X yang sangat pendek tersebut menjadikan sinar X tidak dapat 

menggunakan gratting. Kristal tunggal yang memiliki ukuran sangat kecil berfungsi 

sebagai gratting untuk difraksi sinar-X. Pola difraksi sinar-X yang diperoleh tersebut 

merefleksikan simetri dari kristal (Puri dan Babbar, 1997).  

 

Difraksi sinar-X terjadi ketika foton sinar-X mengalami hamburan elastis oleh atom-

atom dalam kisi periodik suatu material. Hamburan sinar-X yang monokromatik 

menghasilkan interferensi konstruktif, di mana gelombang yang tersebar memperkuat 

satu sama lain. Prinsip penggunaan difraksi sinar-X untuk mempelajari struktur kisi 

kristal didasarkan pada hukum Bragg, yang menggambarkan hubungan antara sudut 

difraksi, panjang gelombang sinar-X, dan jarak antar bidang atom dalam kristal. Hal 

ini memungkinkan identifikasi struktur internal material kristalin dengan tepat. Dengan 

menggunakan pola difraksi yang dihasilkan, dapat diperoleh informasi mengenai fase 

kristal, ukuran kristalit, serta tingkat keteraturan struktur material.  

 

Persamaan Bragg merupakan hubungan matematis yang menjelaskan kondisi 

terjadinya difraksi sinar-X saat berkas sinar mengenai bidang kristal dalam suatu 

material. Persamaan ini menjadi dasar dalam teknik (XRD) yang banyak digunakan 

untuk mengidentifikasi dan menganalisis struktur kristal suatu bahan. Persamaan 

tersebut menunjukkan bahwa sudut difraksi (θ) tempat munculnya puncak intensitas 

difraksi dipengaruhi oleh panjang gelombang sinar-X (λ) dan jarak antar bidang atom 

dalam kisi kristal.  Dengan mengetahui nilai 𝜆 dan mengukur sudut 𝜃, maka jarak antar 

bidang kristal dapat dihitung. Informasi ini sangat penting dalam karakterisasi struktur 

kristal suatu bahan, termasuk dalam analisis struktur silika (SiO₂) hasil sintesis. 

 



17 
 

 
 

Berdasarkan model Bragg, difraksi sinar-X pada kristal dapat diilustrasikan pada 

Gambar 2.4. 

 

Gambar 2.4 Difraksi sinar-X model Bragg pada bidang atomik (Callister, 2007). 

 

Berdasarkan Gambar 2.4 seberkas sinar yang mengenai dua bidang atom yaitu pada 

bidang P dan Q yang dipisahkan oleh dhkl. Pada berkas pertama sinar-X pada bidang 

atom P mempunyai panjang gelombang 𝜆 dengan jarak 𝑑 dan sudut 𝜃 sedangkan pada 

berkas kedua bidang atom Q memiliki beda jarak lintasan kedua berkas adalah 2𝑑𝑠𝑖𝑛𝜃. 

Berdasarkan hukum Bragg, difraksi akan terjadi apabila terbentuk interferensi 

konstruktif oleh kedua berkas sinar-X tersebut. Jika lintasan pada berkas pertama dan 

kedua sama dengan orde difraksi n maka kondisi agar terjadi difraksi adalah: 

 

           n𝜆 =2𝑑ℎ𝑘𝑙𝑠𝑖𝑛𝜃     (2.1) 

 

Bunyi dari hukum Bragg yaitu ” Difraksi maksimum sinar-X terjadi apabila selisih 
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lintasan antara gelombang-gelombang yang dipantulkan oleh bidang-bidang atom 

sejajar dalam kristal sama dengan kelipatan bilangan bulat dari panjang gelombang 

sinar tersebut”. Berdasarkan hukum Bragg tersebut, apabila seberkas sinar-X 

dijatuhkan kepada sampel kristal, maka bidang kristal akan membiaskan sinar-X yang 

memiliki panjang gelombang yang sama dengan jarak antar kisi dalam kristal. 

Selanjutnya, detektor akan menangkap sinar yang dibiaskan kemudian 

menerjemahkannya sebagai puncak difraksi. Semakin banyak bidang kristal yang 

terdapat pada sampel, maka intensitas pembiasan yang dihasilkan akan semakin kuat. 

Setiap puncak yang muncul pada pola XRD mewakili satu bidang kristal. Pada struktur 

kristal yang memiliki simetri kubik, jarak antara dua bidang atom adalah: 

 

          dhkl = 
𝑎

√ℎ2+𝑘2+𝑙2
      (2.2) 

 

dengan h, k dan l merupakan indeks Miller (Å) dan 𝑎 adalah parameter kisi. Pola 

difraksi yang terbentuk berdasarkan hukum Bragg dapat digunakan untuk 

mengidentifikasi fase kristalin dan dapat menentukan sifat-sifat struktur seperti 

konstanta kisi, orientasi kristal tunggal, orientasi dominan polikristal, cacat, ukuran 

kristalit dan regangan kisi (strain).  

 

Dengan demikian, prinsip kerja difraksi sinar-X berdasarkan hukum Bragg menjadi 

sangat penting dalam mengidentifikasi susunan internal suatu material. Ketika seberkas 

sinar-X dijatuhkan ke permukaan sampel kristal, bidang-bidang kristal akan 

membiaskan sinar-X yang panjang gelombangnya sebanding dengan jarak antar bidang 

kisi dalam struktur kristal tersebut. Sinar yang dibelokkan akibat interaksi ini kemudian 

ditangkap oleh detektor dan direkam dalam bentuk pola difraksi berupa puncak-puncak 

intensitas. Hukum ini merupakan dasar utama untuk menentukan struktur kristal 

dengan metode difraksi, karena dengan mengetahui 𝜆 dan 𝜃, nilai 𝑑 dapat dihitung, 

yang selanjutnya digunakan untuk identifikasi fasa kristal (Bragg and Bragg, 1913). 
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2.7 Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) 

FTIR adalah sebuah teknik spektroskopi yang digunakan untuk menganalisis struktur 

molekuler suatu sampel dengan memanfaatkan interaksi antara radiasi inframerah dan 

sampel. Teknik ini didasarkan pada prinsip bahwa molekul dalam sampel akan 

menyerap energi radiasi inframerah pada frekuensi tertentu, yang menyebabkan 

terjadinya gerakan vibrasi atau rotasi pada ikatan kimia di dalam molekul tersebut. Pola 

serapan inframerah yang dihasilkan oleh sampel kemudian direkam dan dianalisis 

untuk menentukan komposisi kimia dan struktur molekuler dari sampel (Griffiths and 

de Haseth, 2007). Dalam analisis FTIR, sampel dikenai radiasi inframerah (IR), yang 

kemudian memengaruhi getaran molekul dalam sampel. Interaksi ini menghasilkan 

pola penyerapan atau transmisi energi yang unik. Oleh karena itu, FTIR menjadi alat 

yang efektif untuk mengidentifikasi getaran molekul tertentu yang ada dalam sampel 

(Nandiyanto et al., 2019) 

 

Dengan menggunakan FTIR, struktur kimia suatu senyawa dapat diketahui dari 

karakteristik serapan inframerah yang ditampilkannya. Spektroskopi FTIR dapat 

membedakan spektrum dari dua sampel berbeda berdasarkan karakteristik struktur 

intramolekulernya. Perbedaan dalam kemampuan senyawa menyerap cahaya 

bergantung pada sifat fisikokimia, jenis ikatan antar atom, dan karakteristik gugus 

fungsinya (Siregar et al., 2015). Pola spektrum IR yang kompleks menyebabkan 

interpretasi secara langsung dan visual menjadi tidak mudah. Teknik kemometrika 

seperti analisis multivariat dapat digunakan untuk memudahkannya (Gad et al., 2012). 

 

Prinsip kerja FTIR beroperasi dengan mengirimkan radiasi inframerah ke sampel. 

Radiasi ini diserap oleh molekul dalam sampel, yang menyebabkan vibrasi atom dan 

menghasilkan spektrum yang unik untuk setiap senyawa. Spektroskopi FTIR 

merupakan suatu teknik analisis yang cepat, sederhana, dan non-destruktif dengan 

seluruh sifat kimia (Purwakusumah et al., 2014).  
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Prinsip kerja FTIR didasarkan pada pemanfaatan radiasi inframerah untuk 

mengidentifikasi gugus fungsi dalam suatu senyawa. Proses dimulai dari sumber 

cahaya inframerah yang memancarkan sinar ke arah beamsplitter. Beamsplitter 

berfungsi membagi berkas cahaya menjadi dua arah: sebagian diarahkan ke cermin 

tetap (stationary mirror), dan sebagian lainnya ke cermin bergerak (moving mirror). 

Cermin tetap akan memantulkan cahaya kembali dengan jarak tetap, sedangkan cermin 

bergerak memantulkan cahaya sambil mengubah-ubah jarak pantul karena 

pergerakannya. Perbedaan jarak tempuh ini menyebabkan terjadinya interferensi ketika 

dua berkas cahaya tersebut bergabung kembali di beamsplitter.  

 

FTIR bekerja berdasarkan prinsip bahwa setiap molekul atau gugus atom dalam suatu 

senyawa memiliki frekuensi vibrasi alami yang khas. Ketika molekul tersebut disinari 

dengan gelombang inframerah, energi dari sinar akan diserap jika frekuensinya cocok 

dengan frekuensi vibrasi ikatan kimia dalam molekul tersebut. Penyerapan ini 

menyebabkan perubahan momen dipol dan menghasilkan sinyal yang dapat 

diinterpretasikan sebagai spektrum (Silverstein and  Webster, 1996). Sistem optik pada 

Spektrofotometer FTIR ditunjukkan pada Gambar 2.5.  

 

 

Gambar 2.5 Prinsip kerja FTIR (Thain, 2024). 
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Selanjutnya, berkas hasil interferensi diarahkan ke sampel. Pada tahap ini, cahaya 

inframerah akan diserap oleh sampel pada panjang gelombang tertentu sesuai dengan 

jenis gugus fungsi yang terdapat di dalamnya. Sisa cahaya yang tidak diserap akan 

diteruskan menuju detektor. Detektor kemudian menangkap sinyal cahaya yang telah 

mengalami proses penyerapan dan interferensi, menghasilkan data dalam bentuk 

interferogram. Data ini selanjutnya diproses menggunakan transformasi Fourier untuk 

menghasilkan spektrum inframerah yang menunjukkan puncak-puncak serapan. Setiap 

puncak serapan mewakili getaran spesifik dari gugus fungsi tertentu, sehingga FTIR 

dapat digunakan untuk analisis kualitatif struktur senyawa kimia secara cepat dan 

akurat (Thain, 2024). 

 

2.8 Scanning Electron Microscope (SEM) 

Scanning Electron Microscope (SEM) merupakan salah satu metode karakterisasi 

material yang umum digunakan untuk mengamati morfologi permukaan serta ukuran 

partikel pada skala nanometer. Teknik ini memanfaatkan berkas elektron untuk 

memperoleh informasi mengenai struktur permukaan mikro dari suatu sampel, yang 

tidak dapat dijangkau oleh pengamatan menggunakan mikroskop cahaya biasa (Jores 

K et al., 2004). Dengan kemampuan pembesaran yang tinggi dan visualisasi gambar 

secara tiga dimensi, SEM memungkinkan analisis permukaan material menjadi lebih 

akurat dan detail. 

 

Scanning Electron Microscopy (SEM) bekerja dengan prinsip menembakkan berkas 

elektron berenergi tinggi ke permukaan sampel untuk menghasilkan citra resolusi 

tinggi. Ketika berkas elektron mengenai permukaan sampel, terjadi interaksi antara 

elektron primer dengan atom-atom dalam sampel, yang menghasilkan sinyal sekunder 

berupa elektron sekunder (SE), elektron pantul (backscattered electron/BSE), dan 

sinyal lainnya seperti sinar-X karakteristik. Sinyal-sinyal tersebut kemudian dideteksi 

dan diolah menjadi citra dengan detail morfologi permukaan yang sangat jelas. Dengan 

demikian, SEM tidak hanya mampu menampilkan topografi dan bentuk permukaan 
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material, tetapi juga dapat memberikan informasi mengenai komposisi unsur melalui 

deteksi sinar-X yang dihasilkan. Agar citra yang dihasilkan memiliki kontras yang baik 

dan bebas dari artefak muatan, sampel harus bersifat konduktif. Untuk itu, material 

non-konduktif perlu dilapisi dengan lapisan logam konduktif, seperti emas (Au), 

paduan emas-palladium (Au/Pd), atau platinum (Pt), menggunakan teknik sputter 

coating. Coating logam ini membantu mencegah akumulasi muatan pada permukaan 

dan meningkatkan emisi elektron sekunder, sehingga citra yang dihasilkan menjadi 

lebih jelas dan akurat (Heu et al., 2019). 

 

Ketika permukaan sampel dikenai berkas elektron, terjadi interaksi yang menghasilkan 

sinyal berupa elektron sekunder dan elektron pantul (backscattered electrons) yang 

dipancarkan ke berbagai arah. Di antara arah-arah tersebut, hanya satu arah yang 

memberikan intensitas sinyal tertinggi, yang kemudian ditangkap oleh detektor dalam 

sistem SEM. Informasi ini digunakan untuk memetakan morfologi permukaan dan 

menghasilkan citra beresolusi tinggi. Pada penelitian (Didik, 2020), digunakan teknik 

SEM untuk menganalisis morfologi kristal CuCr₀.₉₈Ni₀.₀₂O₂ dan membandingkan 

ukuran butir kristalnya dengan hasil estimasi menggunakan persamaan Scherrer dari 

data XRD. Penggunaan SEM memungkinkan visualisasi langsung morfologi 

permukaan material dengan tingkat perbesaran yang sangat tinggi, sehingga detail 

struktur dapat diamati dengan jelas. Melalui citra yang dihasilkan dari interaksi 

elektron sekunder, pengukuran ukuran partikel atau kristalit dapat dilakukan secara 

langsung. Selain itu, SEM juga memberikan informasi penting terkait tekstur, distribusi 

partikel, serta kemungkinan adanya aglomerasi pada sampel, sehingga sangat 

bermanfaat dalam analisis karakteristik material. (Didik, 2020). 

 

Berikut ditampilkan alat dan tata letak khas SEM, yang terdiri atas pistol elektron 

sebagai sumber elektron dan anoda percepatan, lensa elektromagnetik untuk 

memfokuskan berkas elektron, ruang vakum tempat sampel ditempatkan, serta detektor 

yang berfungsi mengumpulkan sinyal yang dipancarkan dari spesimen. SEM mampu 

menghasilkan citra beresolusi tinggi dengan detail morfologi permukaan yang jelas. 
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Alat dan tata letak khas SEM ditunjukkan pada Gambar 2.6  

 

Gambar 2.6 Alat yang digunakan dalam karakterisasi SEM 

2.9 Transmission Electron Microscopy (TEM) 

Transmission Electron Microscopy (TEM) merupakan salah satu teknik karakterisasi 

penting dalam studi nanomaterial karena kemampuannya menampilkan morfologi dan 

struktur internal sampel hingga skala atom. Dalam delapan tahun terakhir, penggunaan 

TEM telah berkembang pesat dengan hadirnya teknologi in situ TEM, yang 

memungkinkan pengamatan langsung terhadap perubahan struktur material selama 

proses reaksi, pertumbuhan, atau transformasi fasa secara real-time (Li et al., 2025). 

Selain itu, teknik Liquid-Phase TEM (LPTEM) juga telah banyak digunakan untuk 

mempelajari dinamika pembentukan nanopartikel dan self-assembly dalam larutan, 

memberikan pemahaman baru terhadap mekanisme kinetika yang sebelumnya sulit 

diamati (Kang et al., 2021)  

 

Pada TEM konvensional, spesimen tipis disinari dengan berkas elektron yang memiliki 

kerapatan arus seragam. Tegangan akselerasi standar pada alat ini biasanya berada di 
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rentang 100–200 kV. Untuk mencapai resolusi dan transmisi yang lebih baik, 

mikroskop dengan tegangan menengah beroperasi pada 200–500 kV, sedangkan pada 

mikroskop elektron tegangan tinggi (HVEM), tegangan akselerasi dapat mencapai 500 

kV hingga 3 MV. Elektron dihasilkan oleh emisi termionik, emisi Schottky, atau emisi 

medan pada pistol elektron, dengan emisi medan digunakan ketika diperlukan 

kecerahan dan koherensi yang tinggi dari sumber elektron (Reimer, 1997). 

 

Mikroskop Elektron Analitik Kekuatan TEM memiliki keunggulan tidak hanya dalam 

menghasilkan gambar beresolusi tinggi dengan detail hingga 0,1–0,2 nm, tetapi juga 

mampu beroperasi dalam mode mikroanalitik menggunakan probe elektron kecil 

dengan resolusi spasial antara 0,2–100 nm. Salah satu aplikasi utamanya adalah 

mikroanalisis sinar-X (Reimer, 1997). Elektron berinteraksi kuat dengan atom 

spesimen melalui hamburan elastis maupun tidak elastis. Karena itu, spesimen harus 

sangat tipis, biasanya dengan ketebalan 5–100 nm untuk elektron dengan energi 100 

keV. Ketebalan ini bergantung pada kerapatan, komposisi unsur, serta resolusi yang 

diinginkan. Proses persiapan spesimen memerlukan teknik khusus, seperti 

electropolishing dan etsa sinar ion dalam ilmu material, serta ultramikrotomi jaringan 

yang bernoda dan tertanam atau cryofixation dalam biosains. 

 

Berikut ditampilkan gambar menunjukkan komponen kunci dari mikroskop 

Transmission Electron Microscopy (TEM), yang terdiri dari pistol elektron sebagai 

sumber elektron, lensa elektrostatik yang berfungsi memfokuskan berkas elektron 

sebelum dan sesudah melewati spesimen, serta sistem deteksi yang menangkap 

elektron yang ditransmisikan. Kombinasi komponen tersebut memungkinkan TEM 

menghasilkan citra dengan resolusi sangat tinggi, sehingga detail struktur internal 

hingga skala atom dapat diamati dengan jelas. 

 

 

 

 



25 
 

 
 

Komponen kunci TEM ditunjukkan pada Gambar 2.7  

 

Gambar 2.7 Skema komponen inti mikroskop TEM (Reimer, 1997). 

Instrumen dapat dilengkapi dengan monokromator, yang berfungsi menyaring elektron 

berdasarkan energinya untuk menghasilkan berkas dengan hampir satu energi tunggal 

Pengurangan penyebaran energi pada berkas elektron diperlukan untuk meningkatkan 

akurasi analisis mekanisme kehilangan energi dalam material (Brydson, 2001).  

 

TEM memiliki jumlah lensa elektromagnetik yang lebih banyak dibandingkan SEM, 

yang disusun berurutan sepanjang jalur berkas elektron. Lensa kondensor, terletak di 

depan spesimen, bertugas memfokuskan berkas elektron dengan ukuran diameter dan 
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tingkat konvergensi yang terkendali. Elektron yang telah melewati spesimen kemudian 

difokuskan oleh lensa objektif untuk membentuk pola difraksi dan gambar awal. Lensa 

proyektor bertugas memperbesar pola difraksi atau gambar tersebut ke detektor. 

 

Pada mode STEM, lensa tambahan dapat dipasang sebelum spesimen untuk memindai 

sinar elektron. Dalam sepuluh tahun terakhir, telah dikembangkan instrumen khusus 

yang dilengkapi lensa tambahan untuk mengoreksi aberasi sferis, baik sebelum maupun 

sesudah spesimen. Mikroskop dengan fitur koreksi penyimpangan ini mampu 

meningkatkan resolusi spasial TEM/STEM secara signifikan hingga mencapai <0,05 

nm, meskipun perangkat ini memiliki biaya yang sangat tinggi (Brydson, 2011). 

 

Dalam TEM, mikroanalisis sinar-X biasanya menggunakan detektor energi-dispersif 

berbahan Si(Li) atau germanium murni. Beberapa instrumen juga dilengkapi 

spektrometer dispersif panjang gelombang, mirip dengan yang digunakan dalam 

mikroanalisis sinar-X tradisional. Detektor Si (Li) energi-dispersif, dengan resolusi 

∆𝐸𝑥 ≈  150 𝑒𝑉 untuk sinar-X dengan energi kuantum 𝐸 = ℎ . 𝜈 memiliki keterbatasan 

dalam memisahkan garis karakteristik yang berdekatan dan sensitivitas analitik yang 

lebih rendah dibandingkan dengan spektrometer dispersif panjang gelombang. Namun, 

kelemahan ini terkompensasi oleh kemampuannya merekam semua garis sinar-X 

dengan energi Ex lebih dari 0,2 𝑘𝑒𝑉 secara bersamaan, bahkan pada arus probe yang 

rendah seperti yang digunakan dalam TEM. 

 

TEM mampu memberikan data kuantitatif yang handal tentang komposisi unsur karena 

sinyal sinar-X dari film tipis memerlukan koreksi minimal. Sinar-X dihasilkan dalam 

volume kecil pada spesimen tipis yang dieksitasi oleh probe elektron, dengan sedikit 

perluasan akibat hamburan. Oleh karena itu, TEM memberikan resolusi spasial yang 

lebih baik untuk mengamati segregasi di antarmuka kristal atau endapan dibandingkan 

dengan mikroanalisis sinar-X pada spesimen curah, di mana resolusi spasial terbatas 

pada 0,1–1 μm karena difusi awan elektron (Lorimer, 1987).



 
 

 
 

III. METODE PENELITIAN 

Alat yang digunakan untuk sintesis silika adalah: 

1. Gelas beaker digunakan sebagai wadah pembuatan silika nanopartikel dari terak 

geothermal dan wadah untuk melarutkan asam sitrat  

2. Gelas ukur digunakan sebagai penakar volume akuades yang akan digunakan 

untuk melarutkan prekursor. 

3. Botol semprot aquades digunakan sebagai wadah aquades 

4. Hotplate stirrers berfungsi sebagai tempat untuk proses pengadukan prekursor 

sehingga terlarut dan tempat untuk enkapsulasi nanopartikel dengan SiO2. 

5. Magnetic bar stirrer berfungsi untuk mengaduk larutan prekursor pada Hotplate 

Stirrers. Cawan digunakan sebagai wadah gel saat proses drying dan dalam 

pemanasan menggunakan microwaveSentrifuge digunakan sebagai alat pencucian 

untuk melarutkan garam-garam hingga mencapai pH netral 

6. Tabung sentrifuge digunakan sebagai tabung pencucian didalam alat sentrifuge 

7. Oven dengan suhu tinggu diguanakan sebagai alat untuk pengeringan 

3.1 Waktu dan Tempat 

Penelitian ini dilakukan pada Juni sampai Desember tahun 2024, di Laboratorium 

Badan Riset dan Inovasi Nasional yang berlokasi di Kawasan Sains dan Teknologi. Jl, 

Ir. Sutami Km 15, Tanjung Bintang, Lampung Selatan, Lampung. 

 

3.2 Alat dan Bahan 

3.2.1 Alat-alat Penelitian  
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8. Microwave digunakan sebagai pembentukan silika nanopartikel yang seragam 

dengan ukuran yang terkontrol 

9. Spatula / batang pengaduk diguanakan untuk mengambil prekursor 

10. Kertas pH meter berfungsi untuk mengukur tingkat asam-basa suatu larutan 

11. Pipet tetes diguankan sebagai alat titrasi asam kedalam larutan sol  

12. Labu elenmeyer diguankan sebagai wadah penampung aquades 

 

4.2.2 Bahan-bahan Penelitian 

Bahan yang digunakan untuk sintesis silika adalah: 

1. Natrium hydroxide (NaOH) dari Merck dengan nomor CAS 1310-73-2-106498 

sebagai reaksi presipitasi untuk membantu pembentukan prekursor nanopartikel 

2. Silika yang berasal dari terak silika panas bumi PT Geodipa Dieng, Jawa Tengah 

sebagai prekusor bahan utama 

3. Asam sitrat (C6H8O7) dari Merck dengan nomor CAS 77-92-9-818707 sebagai 

pengatur pH dalam pembentukan gel 

4. Aquades digunakan sebagai pelarut pada proses hidrolisis dan kondensasi, serta 

berfungsi sebagai pembersih senyawa-senyawa garam yang tidak terlarut dalam 

proses kopresipitasi saat proses pencucian nanopartikel. 

5. Methanol dari Merck dengan nomor CAS 67-56-1-107018 digunakan sebagai 

campuran aquades untuk melarutkan garam-garam prekursor dan pembersih 

senyawa-senyawa garam yang tidak terlarut dalam proses kopresipitasi saat proses 

pencucian nanopartikel.  

 

4.3 Prosedur Penelitian 

4.3.1 Preparasi Bahan 

Tahapan preparasi bahan dalam penelitian ini adalah: 

1. Silika geothermal ditimbang sebanyak 5.62 gram, dimasukkan ke dalam beaker 

glass 
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2. NaOH ditimbang sebanyak 7.5 gram dan dilarutkan dalam 75 ml aquades 

3. Asam Sitrat 5 M dilarutkan dalam aquades 100 ml 

 

3.3.2 Ekstraksi Silika  

Prosedur ekstraksi silika pada penelitian ini adalah: 

1. Silika geothermal dan larutan NaOH dipanaskan pada suhu 100°C sambil diaduk 

dengan kecepatan 240 rpm selama tiga jam 

2. Ampas silika dan filtrat silika yang terlarut (sol) dipisahkan menggunakan 

sentrifuge dengan kecepatan 6000 rpm selama 15 menit. 

3.  Ampas silika geothermal ditimbang menggunakan timbangan digital 

4. Larutan asam sitrat 5 M diteteskan sedikit demi sedikit ke dalam sol silika hingga 

mencapai pH yang diinginkan, yaitu antara pH 1 hingga pH 13 

5. Gel silika dicuci hingga pH netral menggunakan larutan aquades dan methanol 

dengan konsentrasi 10%  

6. Gel silika dikeringkan menggunakan oven suhu 100-120°C 

7. Gel silika yang telah kering ditumbuk hingga halus kemudian ditimbang dan 

dicatat hasilnya 

8. Serbuk gel yang telah dihaluskan kemudian dipanaskan kembali menggunakan 

pemanas microwave pada daya 200, 400, 500, dan 900 watt, masing-masing 

selama 5 menit." 

 

3.3.3 Karakterisasi Silika 

3.3.3.1 X-Ray Fluorescence (XRF) 

Karakterisasi XRF menggunakan spektrometer Epsilon 4 (Malvern Panalytical). 

Pengukuran dilakukan pada tegangan 50 kV dan arus 3 mA untuk menghasilkan 

spektrum fluoresensi yang mewakili unsur-unsur kimia yang terkandung dalam sampel. 

Data yang diperoleh kemudian dianalisis untuk menentukan jenis dan kadar unsur, 

sehingga dapat diketahui komposisi kimia dari silika yang telah disintesis. 
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3.3.3.2 X-Ray Diffraction (XRD)  

Karakterisasi XRD menggunakan instrumen Panalytical X'Pert³ Powder untuk 

mengetahui apakah sampel silika bersifat kristalin atau amorf. Sampel dikeringkan dan 

dipres menjadi pellet atau diletakkan pada holder datar. Pengukuran dilakukan 

menggunakan radiasi Cu-Kα pada tegangan 40 kV dan arus 30 mA. Data diolah 

menggunakan sofware origin sehingga diperoleh kurva XRD. 

 

3.3.3.3 Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) 

Karakterisasi FTIR menggunakan instrumen Bruker Invenio R, lalu dianalisis pada 

rentang panjang gelombang tertentu. Data diolah menggunakan sofware origin 

sehingga diperoleh grafik FTIR. Spektrum yang dihasilkan digunakan untuk 

mengidentifikasi gugus fungsi seperti Si–O–Si, Si–OH, dan lainnya yang menunjukkan 

struktur kimia silika amorf. 

 

3.3.3.4 Scanning Electron Microscopy (SEM) 

Karakterisasi SEM menggunakan instrumen Thermo Scientific Quattro. Sampel 

diletakkan pada holder dan diamati pada tegangan percepatan tertentu. Citra SEM yang 

dihasilkan digunakan untuk melihat bentuk, ukuran, dan sebaran partikel silika amorf. 

 

3.3.3.5 Transmission Electron Microscopy (TEM) 

Karakterisasi TEM menggunakan instrumen Talos F200X G2. Sampel didispersikan 

dalam pelarut, diteteskan pada grid tembaga, lalu dikeringkan. Pengamatan dilakukan 

pada tegangan percepatan 80–200 kV. Gambar TEM yang diperoleh dianalisis 

menggunakan perangkat lunak ImageJ untuk menentukan ukuran dan distribusi 

partikel secara detail. 
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Diagram alir dalam penelitian ini dapat dilihat  pada Gambar 3.1. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian. 

 

Mulai 

Menimbang silika geothermal 

sebanyak 5,62 g 

Memanaskan campuran pada 

suhu 100oC, 240 rpm, 3 jam 

Memisahkan ampas dan filtrat 

(sol silika) dengan sentrifuge 

Meneteskan larutan asam sitrat 

5 M dalam sol silika dengan 

memvariasikan pH1-pH 13 

Mencuci gel silika hingga pH 

netral dengan aquades dan  

methanol 10% 

Mengeringkan gel silika pada oven 100-

120o C, dan pemanasan menggunakan 

microwave pada daya 200, 400, 500 dan 

900 watt masing-masing 5 menit 

Karakterisasi XRF, XRD, FTIR, 

SEM dan TEM 

Selesai 

3.4 Diagram Alir Penelitian 



 

 
 

V. KESIMPULAN DAN SARAN 

5.1 Kesimpulan 

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

1. Hasil XRF menunjukkan kemurnian tertinggi SiO₂ sebesar 97,59% diperoleh pada 

pH 2. Hal ini menunjukkan bahwa kondisi asam sangat optimal dalam 

meminimalkan pengotor dan meningkatkan efisiensi pembentukan gel. 

2. Hasil XRD menunjukkan bahwa semua sampel memiliki struktur amorf, sesuai 

dengan karakteristik silika non-kristalin. Pola difraksi yang dihasilkan 

menampilkan puncak melebar (broad hump) pada rentang 2θ = 20-25°, yang 

merupakan ciri khas dari struktur silika amorf. 

3. Hasil FTIR menunjukkan pH mempengaruhi keberadaan gugus –OH, Si–OH, dan 

Si–O–Si. Pada pH rendah, pita –OH dan Si–OH lebih kuat, menandakan adanya 

air teradsorpsi dan gugus aktif akibat kondensasi yang belum sempurna. Pita Si–

O–Si pada ~1080, ~800, dan ~470 cm⁻¹ muncul di semua pH, menunjukkan 

kerangka silika telah terbentuk. 

4. Hasil SEM dan TEM menunjukkan ukuran partikel nano-silika berkisar antara 20–

100 nm, dengan ukuran rata-rata sekitar 42,01nm dan morfologi berbentuk bulat.
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5.2 Saran 

Saran dari penelitian ini yaitu: 

1. Untuk validasi hasil, sebaiknya dilakukan pembanding dengan sumber silika lain 

seperti abu sekam padi atau pasir kuarsa agar dapat menilai sejauh mana 

keunggulan terak geothermal sebagai bahan baku. 

2. Diperlukan penambahan tahap kalsinasi untuk mengurangi kontaminan seperti 

gugus Si–C yang muncul pada pH rendah (850–900 cm⁻¹), guna menghilangkan 

sisa organik dari prekursor. 

3. Disarankan untuk menambahkan karakterisasi termal, seperti Thermogravimetric 

Analysis (TGA) atau Differential Scanning Calorimetry (DSC), guna memperoleh 

informasi lebih detail mengenai stabilitas termal silika hasil sintesis serta untuk 

mengidentifikasi suhu dekomposisi senyawa-senyawa organik yang mungkin 

masih tersisa pada permukaan material. 

4. Dalam proses sintesis silika nanopartikel, pH sangat krusial. Disarankan untuk 

mengoptimalkan pH 2 untuk memperoleh kemurnian tinggi dan pH 9 untuk 

pembentukan morfologi partikel yang lebih baik. Proses pencucian perlu lebih 

ditingkatkan, khususnya pada variasi pH tinggi, untuk mengurangi residu logam 

berat seperti Zn dan Fe yang terdeteksi pada hasil SEM dan XRF. 

5. Penelitian selanjutnya disarankan untuk mengeksplorasi parameter lain seperti 

waktu aging, suhu pengeringan, dan konsentrasi prekursor untuk memperoleh 

kontrol yang lebih baik terhadap ukuran dan morfologi nanosilika 
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