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Abstrak
Penelitian ini bertujuan untuk mendapatkan silikauBuran nano dengan kemurnian tinggi serta struktu
kristalnya. Penelitian ini dilakukan dengan caralamgkan pasir ke dalam 7M NaOH dan terbentuk
larutan sodium silikat kemudian ditambahkan 2M HEH 7, 4, 1). Setelah itu dikarakterisasi dengan
FTIR, XRF, XRD, dan SEM. Hasil FTIR menunjukkan gagfungsi yang khas dari silika, kemurnian
silika sebesar 98%, silika tersebut berfasa amenigen diameter partikel 4,059 — 31,756 nm. Struktur
kristal silika diperoleh dari pemanasan pada s@fi®selama 10 jam. Hasséarch match menunjukkan
setelah dikalsinasi pada suhu 8D@erjadi perubahan fasa dari amorf menjadi kristal
Kata Kunci: Nanosilika, Kristal silika, Metode Kopresipitasasir Bancar.

Abstract
The aims of this research is to nano-sized siliégh Wigh purity and crystalline structure. The sand
dissolve with 7 M NaOH to form sodium silicate d@n then added 2 M HCI (pH 7,4,1). The silicarthe
characterized using FTIR, XRF, XRD, and SEM. FT#Rults that the typical functional groups of silica
silica purity of 98%, the structure is amorphoughvdiameter of 4.059 to 31.756 nm. The crystalcitne
of silica obtained from heating at temperature@3@ for 10 hours. Search match search results thet af
calcined at 90 temperature phase change from amorphous to lirysta
Keywords : Nanosilica, Silica crystalline, Coprecipitatji@ancar sand.

menghasilkan silikguartz (Surahmat, 2011). Silika yang
PENDAHULUAN merupakan material amorf - dapat ditransformasikan
Indonesia merupakan negara yang memiliki sumbemenjadi struktur kristal melalui pemanasan padausuh
daya alam yang cukup melimpah, salah satu sumlyer dagsc dan 1008C selama 15 jam menggunakan KOH
alam yang berasal dari bahan galian adalah paans&u (Widodo, 2011). Sekam padi yang dipanaskan pada suh
Pasir kuarsa banyak ditemukan di daerah pesisgasun 9o®C mulai menjadikan silika berfastidymite dan

danau, pantai dan sebagian pada lautan yang dangkalisiobalite (Yusmaniar, 2007).
Sebagian besar kandungan dari pasir kuarsa adhkah s

(Si0,) yaitu sebanyak 55,30 — 99,87wt%. METODE PENELITIAN
Silika banyak dimanfaatkan dalam berbagai aplikasia|at dan Bahan
di bidang industri terutama dalam penggunaan sgiéaa Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah

ukuran partikel yang kecil sampai skala mikron atapasir kuarsa yang berasal dari pantai Bancar Tdaaa
bahkan nanosilika. Salah_satu contoh silika dengafimyr, HCI 37% (Merck), NaOH 99% (Merck), dan
ukuran mikron diaplikasikan sebagai material baRgun - Aquades. Peralatan yang digunakan dalam penelitian
yaitu sebagai bahan campuran pada beton. Ukuragqalah gelas ukur, gelas beker, mortar, cawan keram
lainnya yang lebih kecil adalah nanosilika yangyan magnetic stirrer, pipet, spatula kaca dan besi, corong

digunakan pada aplikasi di industri ban, karet,, Catykaca, tabung ukur, kertas saring, timbangan digital
kosmetik, elektronik, dan keramik. saringan, dafurnace.

Silika dapat berupa kristal, amorf atau berwujudkac
Silika dalam struktur kristal memiliki susunan at9ang  a|at K arakterisas
lebih teratur daripada silika amorf. Sebagian besar Nanosilika hasil sintesis dikarakterisasi dengan

metode yang digunakan untuk memurnikan silikagpektrometer FTIR (Perkin Elmer), XRD (Philips PW

menghasilkan silika amorf sehingga perlu diIakukan1710)’ SEM (FEI Inspect S25), dan XRF (PANalytical
perlakuan lain untuk mengubah strukturnya menjadjyinipal 4).

kristal. Sintesis silika dari bahan pasir bancar
menggunakan metode kopresipitasi yang biasanya
menghasilkan silika amorf namun pada pH 1-2 justru



Sintesis dan Karakterisasi Kekristalan

M etode Sintesis Nanosilika
Pasir kuarsa dihaluskan dengan mortar dan diaya

Nanosilika Berbasis Pasir Bancar

memiliki kemurnian 96% sedangkan untuk silika yang
Kisintesis pasa suhu %5 memiliki kemurnian 98,1%.

hingga ukuran 200 mesh kemudian direndam dalam 2Mselain SiQ ada beberapa senyawa lain yang terkandung
HCI selama 24 jam. Setelah itu pasir dicuci dengardalam sampel yaitu CaO, &, dan senyawa lain yang

aquades dan dikeringkan. Pasir ditimbang sebanyak
gram kemudian dilarutkan dengan 7M NaOH 60 ml
sambil diaduk dan dipanaskan pada sumC8&Elama 3
jam dan pada suhu 85 selama 4 jam dan dihasilkan
larutan sodium silikat. Larutan sodium silikat disg
dan diambil larutan yang lolos saring kemudian diad
dan dipanaskan pada suh’@Gambil ditetesi 2M HCI

(pH 7, 4, 1). Silika dicuci dengan aquades kemudiarsampel

dikeringkan dengan furnace pada suhu®C0€elama 24
jam. Untuk memperoleh fasa kristal, silika dika#sin
pada suhu 50C dan 808C selama 5 jam.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Hasl Uji FTIR

Gambar 1 merupakan hasil pengujian FTIR. Hasil
spektra infra merah yang diambil pada panjanc
gelombang 4000 c sampai 400 cth menunjukkan
gugus fungsi yang khas dari silika. Pada panjang
gelombang 3000-4000 ¢mmenyatakan vibrasi dari
gugus hidroksil. Panjang gelombang sekitar 1631 cm
menunjukkan ikatan O-H atau molekul air. Sementar:
pada panjang gelombang 400-1500‘cmenunjukkan
beberapa bilangan gelombang tertentu yaitu sekar
802, dan 1101 cthyang merupakan Si—8ond rocking,
OH bending (silanol), dan Asymmetric Si—O-Si
stretching in S,0, tetrahedron (P.K. Jal dkk, 2004).
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Gambar 1. Hasil FTIR silika
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Hasil Uji XRF
Tabel 1. Hasil XRF Silika

Jenis Senyawa Oksida Penyusun (wt%)

sampel| Si0, | CaO | FeOs Lainnya
1 96.00 0.52 2.38 1.10
2 98.10 1.03 0.26 0.61

Berdasarkan Tabel 1 dapat diketahui kemurnianasilik
jika dilihat dari senyawa penyusun, diperoleh petiese
di atas 95%. Untuk silika yang disintesis pada s8(fC

terdiri dari KO, TiO,, V,05, MnO, CpOs;, NiO, CuO,
Yb,0s;. Perbedaan kemurnian pada kedua sampel
kemungkinan dipengaruhi oleh perlakuan pencucian
Si(OH), menjadi SiQ. Proses pencucian dilakukan untuk
menghilangkan senyawa pengotor yang terbentuk selam
proses sintesis. Semakin sering dilakukan pencucian
dengan volume aquades yang semakin banyak, maka
yang dihasilkan akan semakin tinggi
kemurniannya. Hasil XRF tersebut sesuai dengan
penelitian sebelumnya bahwa sintesis silika dahiaba
pasir alam dengan metode kopresipitasi pada pH akhi
memberikan kemurnian di atas 90% (Surahmat, 2011)

Hasil Uji XRD
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Gambar 2. XRD silika sebelum kalsinasi

Pola difraksi dari silika yang disintesis pada suhu
80°C dan 68C menunjukkan pola yang melebar di
sekitar ® = 21-22. Silika dengan puncak melebar di
sekitar @ 20-22 menunjukkan struktur amorf
(Kalapathy dkk, 2000). Dari data difraksi sinar-dda
Gambar 2 tidak ditemukan adanya puncak yang
menunjukkan fasa tertentu. Dengan demikian, hasil
karakterisasi menggunakan XRD menunjukkan bahwa
silika mempunyai struktur amorf.
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Gambar 3. XRD silika setelah kalsinasi 80@an 808C
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Sampel dikalsinasi pada suhu 800dan 808C  pada suhu 6% teridentifikasi sebagai fasmartz dengan
selama 5 jam dengan tujuan untuk mengubah struktupersentase 26,5% (COD No. 96-901-1494), fesigmite
amorf silika menjadi kristal. Hasil XRD silika skgh  54,4% (COD No. 96-901-3492), dan fasdstobalite
dikalsinasi ditunjukkan pada Gambar 3. Semakingiing 19,1% (COD No. 96-101-0955) seperti ditunjukkanhole
suhu kalsinasi maka puncak akan semakin bergeser Keambar 4.6. Perlakuan pemanasan pada suhfC900
kiri. Hal ini sesuai dengan hukum Bragg, adanyamenyebabkan perubahan parameter kisi suatu fastalkri
pemanasan mengakibatkan nilai parameter kisinydarak antar kisi semakin jauh sehingga jarak ditkemg
semakin besar sehingga jarak antar bidang kisi (ddkan semakin jauh pula. Sesuai dengan hukum Bragg,
bertambah lebar dan nilaibertambah kecil. Silika yang apabila jarak antar bidang (d) maké akan semakin
dikalsinasi pada suhu 5% dan 808C denganholding kecil dan intensitas akan semakin tinggi sehingga
time 5 jam belum ditemukan puncak, sehingga sampaiengubah struktur amorf menjadi kristal.
tersebut masih berstruktur amorf. Akan tetapi pxewda
pemanasan tersebut menyebabkan adanya puncak yar@gsil Uji SEM dan Analisis Software Image-J
semakin lancip, hal ini mengindikasikan bahwa peria Gambar 5 merupakan morfologi silika sebelum
pemanasan pada suhu yang semakin _tinggi akafplsinasi dengan perbesaran 80.000x dan Gambar 6
mengakibatkan kecenderungan silika menjadi kristal. =~ Merupakan morfologi silika setelah kalsinasi dengan

perbesaran 80.000x. Permukaan sampel tidak merata
T - Ty yang terdiri dari gumpalan dan ada sebagian yang
i = Cristobalite A . . . . .
A, 0= Quart berbentuk bulat, hal ini mengindikasikan ukurantigar
o . e . . . "
ER e oo silika yang cukup beragam. Silika sebelum dikalsina
g ,LZ . e s o5ty memiliki batas butir yang masih belum terlihat seglan
g L L ST U S S|I|I§a se’FeIah kalsinasi memiliki batas but_|r yaggnakin _
< - Mg 200 10 30 terlihat jelas. Luas permukaan dan diameter partike
ly 10 jam (80°C] ; b
J— bttt AT dapat diketahui dengan menggunakafiware Image-J.
ey L Image-J merupakan software gratis yang bisa digunakan
10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 €5 70 . = . .
2theta ) sebagai alternatif untuk mengetahui diameter sampel
dengan mengolah hasil SEM, keakuratan software émag

i g
Gambar 4. XRD silika setelah kalsinasi D0 B MEREREPPCL S (CPETE gkk, 2011).

Fasa kristal belum ditemukan pada kalsinasi°600
dan 800C, oleh karena itu dilakukan pemanasan kembali
untuk sampel yang dikalsinasi 5@0 pada suhu lebih
tinggi yaitu 906C selama 10 jam. Pola difraksi sinar-X
silika setelah pemanasan 900ditunjukkan oleh Gambar
4. Silika yang disintesis pada suhu°®0dan setelah
dikalsinasi pada suhu 980 selama 10 jam
mengakibatkan munculnya beberapa puncak yaitu pada
sudut ® = 18,59, 20,48, 21,58, 33,65, dan 39,48
Sedangkan untuk silika yang disintesis pada suliC 65
dan setelah dikalsinasi pada suhu°@@elama 10 jam Gambar 5. Silika sebelum kaIS|naS|
menyebabkan munculnya puncak padd 2 21,56. :
Munculnya puncak pada sudut-sudut tersebut memberi
kemungkinan bahwa sampel tersebut berfasa kri3tah
karena itu, untuk membuktikan dilakukan analisa
menggunakan softwareatch.

Hasil search match untuk sampel silika yang
disintesis pada suhu %D yang dipanaskan pada 900
selama 10 jam, menunjukkan munculnya fapartz
dengan persentase 14,4%Crystallography Open T
Database (COD) No. 96-901-0145), fasdaridymite B o s
dengan persentase 41,7% (COD No. 96-901-3493), dafi;mpar 6. Silika setelah kalsinasi 800
fasacristobalite dengan persentase 43,9% (COD No. 96-  yxyran diameter silika sebelum kalsinasi adalah

901-3428). Sementara untuk sampel silika yang tdisis 4,059 — 31,756 nm sedangkan silika setelah kalsinas
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adalah 4,129 — 45,567 nm. Silika setelah kalsigagiC Kopresipitasi. Jurnal Fisika dan Aplikasinya Volume
memiliki ukuran partikel yang lebih besar. Hal ini 7, No 2 Juni2011.

disebabkan terjadinya aglomerasi antar partikekasil \Widodo. 2011.Sntesis Dan Karakterisasi Nanosilika

pada suhu yang semakin tinggi. Berbasis Pasir Bancar Dengan Metode Alkali Fusion
Menggunakan Kalium Hidroksida (KOH). Skripsi,
ITS.

PENUTUP ) .

Simpulan Yusmaniar, B. Soegijono. 2007Pengaruh Suhu

Pemanasan Pada Sintesis Slika Dari Abu Sekam
Ukuran partikel silika adalah 4,059 nm — 45,576 nm. Padi. Jurnal Lipi Nomor: 536/D/2007.

Hasil FTIR menunjukkan gugus fungsi yang khas dari

silika. Kemurnian silika yang disintesis pada s@ifC

dan 65C yaitu sebesar 96% dan 98%. Sisa saring larutan

sodium silikat memiliki kandungan SjGebesar 98,9%.
Silika yang diekstrak dengan metode kopresipitasi

memiliki struktur amorf. Perlakuan pemanasan patha s

50'C dan 808C selama 5 jam mengakibatkan

kecenderungan silika menjadi kristal. Hasgrch match

untuk silika 86C menunjukkan persentase fagaartz

14,4%, fasdridymite 41,7%, dan faseristobalite 43,9%

dan silika 68C menunjukkan persentase fagaartz

26,5%, fasdridymite 54,4%, dan faseristobalite 19,1%.

Saran

Untuk mendapatkan hasil yang lebih baik maka ada
beberapa saran untuk penelitian lebih lanjut. Ssbel
proses perendaman pasir menggunakan HCIl untuk
menghilangkan unsur logamnya bisa juga direndam
menggunakan aquades untuk menghilangkan pengotor
lain seperti CaC® Penggunaan NaOH untuk sintesis
dapat diganti dengan senyawa basa yang lain mealny
KOH. Pencucian endapan silika dilakukan menggunakan
aquades yang lebih banyak untuk menghilangkan
kandungan garam yang terbentuk. Kalsinasi silikiaukin
mengubah fasa amorf menjadi kristal dapat dilakukan
pada suhu yang lebih tinggi dan dengan waktu peraaha
yang lebih lama.

DAFTAR PUSTAKA

Candra K., Thomas B. W., dan Perdamean S. 2011.
Analisis Ukuran Partikel Menggunakan Free
Software Image-J. Seminar Nasional Fisika Pusat
Penelitian Fisika-LIPI 2011. ISSN:2088-4.

Kalapathy., A. Proctor., J. Shultz. 20@0S mple Method
For Production of Pure Slica From Rice Hull Ash.
Bioresource Technology 73 (2000) 257-262.

P.K. Jal, M. Sudarshan, A. Saha, Sabita P., dan B.K
Mishra. Synthesis and Caraterization of Nanosilica
Prepared by Precipitation Method. Colloids and
Surfaces A : Physicochem. Eng. Aspects 240 (2004)
173-178.

Surahmat, Hadi., Munasir., dkk. 201&intesis Slika
Berbasis Pasir Alam Bancar menggunakan Metode



