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ABSTRAK

Penelitian ini bertujuan untuk melakukan analisis dan karakterisasi senyawa silika (SiO-) berbahan dasar batuan vulkanik
di Pulau Ambon yang diekstraksi menggunakan metode kopresipitasi. Hal ini dikarenakan material senyawa silika
merupakan salah satu material maju yang saat ini berperan pesat dalam dunia industri karena memiliki banyak
keunggulan. Proses analisis dilakukan terhadap hasil pengujian karakterisasi menggunakan beberapa instrumen, antara
lain XRF, XRD, dan SEM. Berdasarkan hasil uji XRF, serbuk silika mampu dimurnikan menjadi sebesar 47,40 wt %.
Hal ini dikarenakan metode kopresipitasi mampu menghilangkan impuritas pengotor yang terkandung didalam batuan
vulkanik. Kemudian untuk mengetahui fasa, struktur morfologi, dan ukuran partikel dari serbuk silika maka dilakukan
uji XRD dan SEM. Berdasarkan hasil uji diketahui bahwa serbuk silika memiliki fasa amorf dengan posisi puncak yang
paling kuat pada sudut 26 = 23.68°. Hasil citra SEM menunjukkan adanya aglomerasi dan menghasilkan distribusi ukuran
partikel tertinggi berada pada rentang 11-15 nm dengan ukuran partikel rata-rata sebesar 13,824 nm.

Kata kunci—Batuan Vulkanik, Kopresipitasi, nano-Silika Amorf
ABSTRACT

This research aims to analyze and characterize silica compounds (SiO2) derived from volcanic rocks on the Ambon Island
that were extracted using the co-precipitation method. This is because silica compound materials are one of the advanced
materials that are currently playing a rapid role in the industrial world because they have many advantages. The analysis
process was carried out on the results of characterization tests using several instruments, including XRF, XRD, and SEM.
Based on the XRF test results, silica powder was able to be purified to 47.40 wt%. This is because the coprecipitation
method is able to remove impurities contained in volcanic rocks. Then, to determine the phase, morphological structure
and particle size of the silica powder, XRD and SEM tests were carried out. Based on the test results, it is known that
silica powder has an amorphous phase with a strong board peak at at 26 angles = 23.68°. The results of the SEM image
show that there is agglomerate and produce the highest particle size distribution in the range of 11-15 nm with an average
size of 13.824 nm.

Keywords—Volcanic rocks, Co-Precipitation, Amorphous nano-Silica

I. PENDAHULUAN

Maluku merupakan daerah kepulauan di Indonesia yang secara statigrafi disusun oleh batuan
vulkanik, sedimen, dan endapan muda (1,2). Batuan vulkanik tersebut tersebar di beberapa daerah
salah satunya di Pantai Tajung Nusaniwe, Kota Ambon. Batuan ini berasal dari formasi batuan
gunungapi Pulau Ambon (3). Formasi batuan gunungapi di Pantai Tanjung Nusaniwe, Pulau Ambon,
merupakan hasil erupsi gunungapi bawah permukaan air. Batuan ini diperkirakan memiliki umur
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sekitar 3,78 juta tahun (4).

Pemanfaatan batu vulkanik dari formasi batuan gunungapi Pulau Ambon (Tpav) telah dilakukan
ekstraksi senyawa besi oksida (Fe203) (5). Sedangkan batuan vulkanik yang berasal dari letusan
gunung Soputan telah dimanfaatkan sebagai bahan campuran pembuatan beton (6). Padahal batuan
vulkanik kaya akan kandungan silika (SiO2) (7) dan hasil pengukuran geokimia batuan di wilayah
Pantai Tanjung Nusaniwe memiliki kandungan silika sebesar 49,3% (4). Sehingga kandungan silika
yang dimilki batuan vulkanik memiliki potensi untuk dimanfaatkan dalam berbagai macam aplikasi.

Silika (SiO2) merupakan salah satu material maju yang saat ini berperan pesat dalam
perkembangan ilmu pengetahuan dan industri (8), terutama penggunaan silika dengan ukuran kecil
mulai dari skala mikron sampai nano silika (9). Silika dapat disintesis dari beberapa material alami
seperti pasir kuarsa (10,11) limbah sekam padi (12,13), dan tanah liat (14) atau tanah napa (15).
Secara dialam silika dalam ukuran makro dan mikro terdiri dari tiga fasa yaitu kuarsa, tridimit, dan
kristabolit (10). Namun pada ukuran nanometrik, partikel silika biasanya membentuk fasa amorf (16).

Silika umumnya digunakan sebagai prekursor seperti katalis biodiesel (17), pelapis material
semikonduktor (18), pelapis bahan optik (15), material adsorben logam berat (19-21), adsorben zat
warna (13), meningkatkan kekuatan beton (9), dan material hidrofobik (22,23). Sebagai material
hidrofobik, silika memiliki struktur yang berpori dan mampu menyerap molekul air sehingga dapat
memperlambat terjadinya korosi pada logam (24). Hal ini menyebabkan silika menjadi salah satu
material yang sangat diminati dan telah disintesis dengan berbagai metode, salah satunya adalah
metode kopresipitasi (16). Metode ini digunakan karena membutuhkan biaya operasional yang murah
dan mudah dilakukan (25) dan menghasilkan ukuran partikel yang relatif kecil (26).

Metode kopresipitasi telah banyak dilakukan dalam mengsintesis silika dari bahan pasir alam
(16,24,27) namun masih belum dilakukan dari bahan batuan vulkanik. Berdasarkan peluang
penelitian tersebut, maka penelitian ini bertujuan untuk mengsintesis senyawa silika dari batuan
vulkanik di Pulau Ambon menggunakan metode kopresipitasi. Hasil sintesis kemudian
dikarakterisasi menggunakan X-Ray Fluorescence (XRF), X-Ray Diffraction (XRD), dan Scanning
Electron Microscope (SEM) agar bisa dianalisis komposisi unsur, fasa, dan morfologi permukaan dari
senyawa silika yang dihasilkan.

Il. METODE PENELITIAN

Sampel batuan vulkanik yang diambil dari Pantai Tanjung Nusaniwe, Kota Ambon dipurifikasi
dan menghasilkan serbuk silika menggunakan metode kopresipitasi. Langkah awal yang dilakukan
adalah sampel batu vulkanik dicuci menggunakan aquades dan dikeringkan. Kemudian di gerus agar
lebih halus lalu diayak menggunakan ayakan 100 mesh. Serbuk batu vulkanik ditimbang sebanyak 50
gram dan dilarutkan dalam HCI 7M sebanyak 250 ml. Proses pelarutan dilakukan dengan mengaduk
serbuk selama 10 menit menggunakan magnetik stirrer dengan kecepatan 500 rpm pada suhu ruang dan
didiamkan selama 24 jam. Endapan dipisahkan dari filtrat yang terbentuk menggunakan Kkertas saring.
Endapan dicuci menggunakan aquades sebanyak 7 kali pengulangan hingga pH netral (pH 7) dan
dikeringkan menggunakan oven dengan suhu 50° C selama 48 jam.

Serbuk hasil endapan yang telah dikeringkan diambil 5 gram dan dilarutkan dalam 7M NaOH
sebanyak 100 ml sambil diaduk dengan magnetik stirrer 700 rpm pada suhu 230° C selama 2 jam.
Reaksi yang terjadi antara silika yang terkandung didalam serbuk hasil endapan dengan NaOH adalah
sebagai berikut (15,28).

SiOz) + 2NaOHaq) = NaxSiOsq) + H20¢) (1)

Filtrat yang dihasilkan berupa prekursor sodium silikat (Na>SiO3()) disaring dan dititrasi dengan
HCI 2M menggunakan magnetik stirrer 500 rpm dengan suhu 45° C sampai terbentuk gel putih keruh
dengan pH 7. Pembentukan gel terjadi akibat adanya reaksi ikatan siloksan -Si-O-Si- dari silikat
(15,28):

Na2SiOz() + 2HClgy = H2SiO3(s) + 2NaClag) 2
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Larutan gel didiamkan selama 24 jam kemudian dicuci menggunakan aquades sebanyak 7 kali
pencucian yang bertujuan untuk menghilangkan garam NaCl yang terbentuk dari hasil reaksi NaOH
dengan HCI (29). Setelah pencucian, gel disaring menggunakan kertas saring dan dikeringkan
menggunakan oven pada suhu 50° C. Sampel kering kemudian di gerus menggunakan mortar dan
menghasilkan serbuk silika (SiO>).

Instrumen karakterisasi yang digunakan antara lain: 1) X-Ray Fluorescence (XRF), 2) X-Ray
Diffraction (XRD) dan 3) Scanning Electron Microscope (SEM). Karakterisasi XRF dilakukan untuk
mengetahui komposisi yang terkandung didalam serbuk batu vulkanik dan serbuk silika. Karakterisasi
XRD dilakukan untuk mengetahui struktur dan fasa serbuk silika, yang dilakukan pada sudut 26 dengan
rentang 0° hingga 90°. Sedangkan karakterisasi struktur mikro, bentuk dan ukuran partikel dilakukan
menggunakan instrumen SEM dengan pembesaran 5.000 kali, 10.000 kali dan 15.000 kali.

I1l. HASIL DAN PEMBAHASAN
3.1 Analisis XRF Serbuk Silika (SiO>)

Proses ekstraksi serbuk silika dari batuan vulkanik menggunakan metode kopresipitasi telah
berhasil dilakukan. Hasil ekstraksi menunjukan bahwa warna batuan vulkanik sebelum dan
sesudah ekstraksi mengalami perubahan warna dari abu-abu menjadi putih (Gambar 1), seperti
penelitian yang dilakukan oleh Hasanah et al (30). Hal ini menunjukan bahwa terjadi
peningkatan kandungan unsur silika. Peningkatan ini dikonfirmasikan juga berdasarkan hasil
analisis XRF yang ditunjukan pada Tabel 1.

(@) (b)
Gambar 1. Sampel (a) serbuk batuan vulkanik dan (b) serbuk silika (SiO2) hasil ekstraksi.

Tabel 1. Karakterisasi XRF Serbuk Batuan Vulkanik dan Serbuk Silika

Unsur (wt %)

Sampel Al Ca  Fe Ti_ _Mn Cu Mg K P Ni_ Zn Cd
Balan 3035 9.03 2253 2524 219 038 004 878 092 039 071 003 001
Vulkanik
SOUK 4740 420 008 067 005 - - - - - - - -
Silika

Data Tabel 1 menunjukkan kandungan batuan vulkanik dengan silika (SiO2) paling tinggi
yang ditunjukan dengan kandungan unsur Si sebesar 30,38 wt %. Hal ini menunjukan bahwa
sampel batuan vulkanik dapat dijadikan sebagai bahan baku sintesis silika. Hasil ini menunjukan
bahwa metode kopresipitasi dapat meningkatkan kemurnian silika dari 30,38 wt % menjadi
47,40 wt % dengan peningkatan sebesar 17,02%. Peningkatan ini dikarenakan banyak unsur
impuritas atau unsur pengotor yang hilang akibat direaksikan dengan larutan asam kuat HCI (29—
31). Hal ini dibuktikan dengan adanya defisit massa serbuk batuan vulkanik dari 50 gram
menjadi 45,24 gram atau sekitar 4,76 gram massa yang hilang, seperti penelitian yang dilakukan
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oleh Ramadhan et al (29). Beberapa unsur impuritas yang hilang secara signifikan adalah unsur
besi (Fe) dan kalsium (Ca), kemudian diikuti oleh unsur lainnya seperti pada Tabel 1.

Volume HCI dalam proses ekstraksi dengan metode kopresipitasi memiliki pengaruh
terhadap berat silika. Semakin banyak volume HCI yang dititrasikan pada larutan sodium silika
(Na2SiO3(), semakin banyak gel silika yang terbentuk sehingga semakin banyak serbuk silika
yang dihasilkan. Peningkatan silika disebabkan karena proses reaksi asam kuat-basa kuat antara
HCI dengan sodium silikat (Na>SiOzg)) menuju pada fase kesetimbangan molekul atau titik
ekuivalen, namun akan menurun ketika jumlah mol HCI melebih jumlah mol larutan sodium
silika (Na2SiO3() (32).

3.2 Analisis XRD Serbuk Silika (SiO2)

Karakterisasi menggunakan XRD dilakukan pada sampel serbuk silika dari sudut 26 = 0°-
90° dengan pola difraksi yang ditampilkan pada Gambar 2. Pola difraksi yang terbentuk memiliki
intensitas yang rendah dan tidak menunjukkan adanya puncak tertentu sebagai indikasi fasa
kristalin. Ketidakhadiran puncak kristal lain mengindikasi kemurnian silika akibat terlarutnya
unsur lain pada saat proses pelarutan menggunakan HCI (30) dan dibuktikan dengan hasil XRF.
Data hasil XRD kemudian dilakukan perbandingan dengan data Joint Committee on Powder
Diffraction Standards (JCPDS) untuk mengetahui fasa yang terbentuk dari serbuk silka hasil
ekstraksi.

Serbuk Silika

2500 +
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0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
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Gambar 2. Difraktogram serbuk silika (SiO2) hasil ekstraksi.

Serbuk silika dari data XRD (Gambar 2) menghasilkan fasa amorf, hal ini dikarenakan pola
difraksi berada pada rentang 26 = 20°- 27° (JCPDS No. 46-1045) (33,34) Pada penelitian ini puncak
difraksi yang paling kuat (strong board peak) sudut 26 = 23,68°. Hal ini sejalan dengan penelitian
yang dilakukan oleh Scheneider et al (35) dan Lani et al (17) bahwa silika dengan ukuran
nanopartikel adalah material amorf yang mulai membentuk pola puncak yang melebar pada 26
= 23°. Namun, beberapa peneliti menghasilkan silika dengan puncak difraksi yang paling kuat (strong
board peak) pada sudut 20 = 22° (36—38). Fasa kristal akan mulai terbentuk ketika dilakukan kalsinasi
pada suhu diatas 1000 °C dengan membentuk fasa kristabolit (16).

3.3 Analisis Morfologi dan Ukuran Partikel Serbuk Silika (SiOz)

Morfologi serbuk silika (SiO2) yang diperoleh dari hasil instrument scanning electron
microscope (SEM) ditampilkan pada Gambar 3. Karakteristik mikrostruktur serbuk silika (SiO3)
dilakukan dengan beberapa macam pembesaran yang bertujuan untuk melihat dengan jelas
distribusi partikel, batas butiran, dan keseragaman butiran. Adapun pembesaran tertinggi dengan

Jurnal Kumparan Fisika, Vol. 7 No. 3, Desember 2024, Hal. 98-105 101



Jurnal Kumparan Fisika, Vol. 7 No. 3, Desember 2024, Hal. 98-105 102

kualitas terbaik adalah pembesaran 15.000 kali. Berdasarkan Gambar 3a, tampak bahwa partikel-
partikel saling beraglomerasi yang ditandai dengan bentuk butian-butiran yang beragam (30). Hasil
ini kemudian dianalisis menggunakan software ImageJ untuk mengetahui ukuran partikel dari serbuk
silika (Gambar 3b).

@ ()
Gambar 3. (a) Morfologi permukaan serbuk silika (SiO) hasil ekstraksi dengan perbesaran 15.000 kali
dan (b) citra SEM hasil threshold menggunakan software ImageJ.
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Gambar 4. Distribusi ukuran partikel serbuk silika (SiO2) hasil ekstraksi.

Pengolahan data menggunakan software ImageJ dilakukan menggunakan beberapa tahapan yaitu
kalibarasi skala gambar (set scale), bandpass filter, threshold dan tahap terakhir adalah melakukan
pengukuran partikel (analyze particle). Hasil ini akan menampilkan data ukuran luas untuk seluruh
area yang terdefinisi (30,39). Data tersebut kemudian diolah menggunakan software Microsoft Excel
dan software Origin untuk memperoleh distribusi ukuran partikel serbuk silika (SiO2). Berdasarkan
hasil analisis diperoleh luas daerah rata-rata permukaan sampel sebesar 170,416 nm? dan ukuran
partikel didominasi pada rentang 11-15 nm (Gambar 4) dengan ukuran partikel rata-rata sebesar
13,824 nm, sehingga sampel akan memiliki karakteristik yang baik dalam pengaplikasian
kedepannya.
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IV. SIMPULAN DAN SARAN
4.1 Simpulan

Dalam penelitian ini serbuk silika berhasil disintesis menggunakan metode kopresipitasi dan
dilakukan karakterisasi menggunakan XRF, XRD, dan SEM. Hasil karakterisasi XRF menunjukan
terjadi peningkatan kandungan silika dari 30,38 wt % menjadi 47,40 wt %. Hasil karakterisasi XRD
menunjukan bahwa serbuk silika hasil ekstraksi memiliki fasa amorf dengan dengan dua puncak
sudut 26, yaitu 23,68° dan 27,42°. Sedangkan hasil SEM menunjukan bahwa tampak partikel-partikel
beraglomerasi dengan distribusi ukuran partikel tertinggi berada pada rentang 11-15 nm dengan
ukuran partikel rata-rata sebesar 13,824 nm.
4.2 Saran

Untuk mendapatkan kajian yang lebih mendalam maka disarankan agar adanya beberapa kajian
lainnya seperti: 1) Pengaruh suhu kalsinasi terhadap komposisi unsur, fasa, dan morfologi dari serbuk
silika batuan vulkanik 2) Pengukuran ukuran partikel silika disarankan untuk menggunakan
instrumen Particle Size Analyzer (PSA) 3) Penelitian lanjutan mengenai variasi volume NaOH dalam
proses ekstraksi terhadap komposisi unsur, fasa dan morfologi dari serbuk silika batuan vulkanik 4)
Pengaplikasian serbuk silika amorf sebagai inhibitor anti korosi material medium salinitas tinggi.
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