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Abstract. The investigation of effect NaOH in extracting nanosilika from pumice has been carried out. The
aim of research is to study the effect of variation NaOH against the amount and chemical compositions of
nanosilica extract results. The extraction process is carried out with NaOH, H,SO4 and HCI. Variations of
NaOH used are 2,0 M, 2,5 M, 3,0 M, 3,5 M and 4,0 M. Pumice powder was calcined at 500°C for 4 hours
and nanosilica powder was calcined at 800°C for 5,5 hours. Nanosilica was characterized by X-Ray
Flouresence (XRF), X-Ray Diffractometer (XRD) and Transmission Electron Microscopy (TEM). The results
of extraction increases with increasing of NaOH concentration. XRF analysis shows that the highest
amorphous nanosilica was obtained in nanosilica of NaOH 3,0 M. Difractogram XRD shows that pumice
powder formed anorthite and albite phase and nanosilika 3,0 M NaOH has amorphous phase. Based on TEM
result, the particle size of amorphous nanosilica NaOH 3,0 M is in the range of 8,8-19,5 nm and the average
of particle size is (14,8 £ 3,07) nm.

Key words: pumice, nanosilica, NaOH

Abstrak. Telah dilakukan penelitian untuk mengamati pengaruh konsentrasi NaOH pada ekstrak nanosilika
berbasis batu apung. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh variasi penambahan NaOH
terhadap jumlah dan komposisi kimia hasil ekstrak nanosilika, mengetahui fasa nanosilika yang terbentuk
dan mengetahui ukuran nanosilika yang terbentuk. Proses ekstraksi dilakukan dengan NaOH, H,SO., dan
HCI. Variasi NaOH yang digunakan yaitu 2,0 M, 2,5 M, 3,0 M, 3,5 M dan 4,0 M. Serbuk batu apung
dikalsinasi pada suhu 500°C selama 4 jam dan serbuk nanosilika dikalsinasi pada suhu 800°C selama 5,5
jam. Karakterisasi dilakukan dengan X- Ray Flouresence (XRF), X-Ray Diffractometer (XRD), dan
Transmission Electron Microscopy (TEM). Hasil ekstrak yang dihasilkan semakin meningkat seiring dengan
meningkatnya konsentrasi NaOH. Analisis XRF menunjukkan nanosilika dengan kemurnian tertinggi pada
nanosilika NaOH 3,0 M. Difraktogram XRD menunjukkan bahwa serbuk batu apung membentuk fasa
anorthite dan fasa albite sementara nanosilika NaOH 3,0 M memiliki fasa amorf. Ukuran partikel nanosilika
NaOH 3,0 M berada pada kisaran 8,8-19,5 nm dengan rata-rata (14,8 + 3,07) nm.

Kata Kunci: batu apung, nanosilika, NaOH.

PENDAHULUAN

Nanoteknologi merupakan teknologi
pada skala nano  yang banyak
dikembangkan oleh para ilmuan dunia.
Istilah nanoteknologi diturunkan dari istilah
nanometer dan pertama kali digunakan pada
tahun 1974 oleh Nario Taniguchi. Nano

berasal dari kata Yunani untuk dwarf yang
berarti kurcaci atau kerdil [1] . Ukuran
untuk teknologi skala nano berada pada
kisaran 10 sampai 100 nanometer [2] .
Terciptanya nanoteknologi tidak lepas

dari adanya material berukuran nano
sebagai penyusunnya, dimana material
skala nano disebut nanomaterial.
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Nanomaterial memiliki karakteristik fisik
material lainnya yang berukuran lebih
besar, sehingga nanomaterial menghasilkan
material baru dengan kemajuan teknologi
yang lebih menjanjikan. Sifat material
umumnya bergantung pada komposisi
kimia serta lingkungan sekitarnya.

Dalam kaitannya dengan volume,
penurunan ukuran partikel dan luas
permukaan  menyebabkan  peningkatan

jumlah molekul atau atom di permukaan
yang berpotensi mengubah reaktivitas
permukaan [3]. Nanomaterial menarik
minat para ilmuwan untuk meneliti dan
mengembangkan beberapa material menjadi
skala  nano  seperti, nanosilika[4],
nanotitania[5], nanoperak [6], nanoalumina
[7], nanokarbon[8], nanoemas [9] , nano-
Zn0O, nano-Cu, dan nano-Pb[10].

Nanonanosilika adalah salah satu
material yang banyak diaplikasikan di
bidang industri, seperti produksi semen,
keramik, kromatografi, katalisator, produksi
material maju (seperti SiC, SisNs, unsur Si
dan Mg.Si) dan juga digunakan pada
pengolahan air limbah [11] .

Nanosilika memiliki ketersediaan yang
sangat melimpah di alam dengan unsur
utama silikon. Silikon (Si) merupakan
unsur utama yang terdapat di kerak bumi
dengan bentuk senyawa nanosilika (silicon
dioxide) dengan rumus molekul SiOa.
Nanosilika di alam dapat diperoleh dari
mineral dan nabati. Nanosilika mineral bisa
didapatkan dari batu apung[l12], pasir
kuarsa[13] dan nanosilika yang berasal dari
bahan nabati bisa didapatkan dari sekam
padi[14], tongkol jagung, dan ampas
tebu[15]. Selain pasir kuarsa, batu apung
merupakan  mineral yang  memiliki
kandungan nanosilika tinggi hingga 60,82%
[16]. Batu apung disebut juga pumice
merupakan salah satu batu endapan
vulkanik yang banyak ditemukan di
Indonesia. Indonesia salah satu negara yang

terkenal mempunyai gunung api aktif
terbanyak di dunia, yaitu sekitar 30%
gunung aktif di dunia berada di
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dan kimia yang lebih spesifik dibandingkan
Indonesia[17]. Lampung merupakan salah
satu provinsi di Indonesia yang memiliki
gunung aktif yang pernah meletus pada
tahun 1883[18].

Letusan  tersebut  mengakibatkan
adanya endapan vulkanik yang tersebar di
kawasan yang terkena dampak letusan.
Beberapa daerah di Lampung yang terkena
dampak letusan tersebut yaitu Kabupaten
Lampung Selatan [19] dan tersebar ke
beberapa daerah di Lampung termasuk
Kabupaten Tanggamus melalui letusan
material-material vulkanik ataupun tsunami
yang  terjadi[20].  Letusan  tersebut
mengakibatkan ada banyak batu apung hasil
letusan gunung krakatau yang tersebar.
Sebagai pemanfaatan dari batu apung yang
cukup melimpah di Lampung, maka
dilakukanlah penelitian untuk mensintesis
nanosilika dari batu apung yang diketahui
memiliki kandungan nanosilika yang cukup
tinggi. Pada dasarnya, kelarutan nanosilika
di air akan semakin tinggi bila temperatur
naik, pH semakin tinggi, serta alkalinitas
semakin tinggi. Menurut[21], senyawa
nanosilika mudah larut pada suasana basa
dan akan mengendap pada suasana asam.
Nanosilika dapat larut dengan basa kuat
seperti hidroksida alkalin pada pH di atas 9.
Menurut [12], NaOH merupakan salah satu
basa kuat yang dapat digunakan untuk

mengekstraksi nanosilika dengan
kemurnian hingga 94%.
Menurut [22], ekstraksi nanosilika

berbahan dasar perlit dengan NaOH sebagai
pengekstrak dapat menghasilkan nanosilika
dengan jumlah yang meningkat seiring
dengan bertambahnya molaritas NaOH.
Penelitian tersebut menjadi acuan penelitian
ini untuk melakukan ekstraksi nanosilika
berbasis batu apung dengan mengamati
pengaruh variasi NaOH pada hasil ekstraksi
nanosilika berbasis batu apung. Variasi
NaOH yang digunakan yaitu 2,0 M, 2,5 M,
30 M, 35 M dan 4,0 M, serta
menggunakan batu apung yang berasal dari
kabupaten Tanggamus Lampung.
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METODE PENELITIAN

Bahan yang digunakan  dalam
penelitian ini adalah batu apung (pumice)
dari Kabupaten Tanggamus, NaOH 99%
Merck, H2SOs 95-97% Merck, HCl 37%
Merck, kertas pH meter, dan air destilasi
(aquades dan aquabidest). Sedangkan alat-
alat yang digunakan dalam penelitian ini
adalah pemutar magnet serta batang
magnet, timbangan digital, oven, tungku
pemanas, kertas saring Whatman no. 41,
pipet mikro, gelas ukur , refluks kondenser,
corong, spatula kaca, mortal serta pastel
biasa, mortal serta pastel Agate. Sedangkan
untuk karakterisasi menggunakan alat XRF
merk PaNalytical Epsilon 3, XRD merk
XPERT PRO PaNalytical, dan TEM merk
JEOL/EO JEM-1400 versi 1.0.

Terdapat dua  tahapan  dalam
mengekstrak silika murni, yaitu preparasi
serbuk batu apung dan proses ekstraksi
nanosilika. Proses preparasi serbuk batu
apung dimulai dengan mencuci batu apung
menggunakan air aquabidest hingga bersih,
kemudian mengeringkannya semalaman
pada suhu 100°C dengan menggunakan
oven.

Selanjutnya, menggerus batu apung
yang sudah kering menggunakan mortar
hingga menghasikan serbuk batu apung
yang masih dalam keadaan kasar.
Kemudian mengayak atau menyaring
serbuk kasar batu apung tersebut dengan
menggunakan alat ayakan berukuran 150
pm hingga mendapatkan serbuk halus dan
kemudian mencucinya dengan aquabidest
hingga air rendamannya tidak keruh.
Setelah mencuci serbuk batu apung
selanjutnya dikeringkan dengan suhu
pemanasan 500°C selama 5,5 jam. Setelah
proses  pemanasan, terakhir  adalah
menimbang serbuk halus batu apung
sebanyak 250 gram sebagai sampel yang
akan diekstraksi.

Proses ekstrasi ini merupakan proses
yang dilakukan untuk  mendapatkan
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nanosilika batu apung. Proses ini diawali
dengan menyiapkan 150 mL NaOH dengan
variasi 2,0 M, 2,5 M, 3,0 M, 3,5 M dan 4,0
M. Setelah larutan selesai disiapkan,
selanjutnya mencampurkan 2,5 gram serbuk
batu apung ke dalam masing-masing larutan
NaOH vyang sudah disiapkan. Masing-
masing larutan kemudian direfluks selama
24 jam sambil diaduk dan dipanaskan pada
suhu 100°C untuk mengekstraksi nanosilika
yang terkadung pada serbuk batu apung.
Tahap selanjutnya yaitu menyaring hasil
refluks dengan menggunakan whatman no.
41. Filtrat hasil penyaringan kemudian
dititrasi  tetes demi tetes dengan
menggunakan larutan H.SOs 50 M
sebanyak 150 mL sambil diaduk kuat
hingga mencapai pH 7. Pada pH 7
didapatkan gel jernih yang kemudian
didiamkan selama 24 jam. Gel selanjutnya
disaring dengan whatman no. 41 dan
diambil  gelnya  sambil  melakukan
pencucian menggunakan aquabidest dan gel
tersebut dikeringkan dengan menggunakn
oven selama 24 jam dengan suhu 80-
100°C. Setelah kering, nanosilika kering
tersebut kemudian digerus dengan mortar.

Tahap selanjutnya yaitu mencampuran
bubuk silika kering dengan larutan HCI 1,0
M sebanyak 150 mL dan kemudian
direfluks selama 4 jam sambil diaduk
dengan kuat pada suhu 110°C. Tahap ini
bertujuan untuk pemurnian dan
menghilangkan pengotor. Hasil refluks
kemudian disaring dengan whatman no. 41
sambil dicuci dengan aquabidest dan
diambil residunya. Selanjutnya residu
tersebut dikeringkan semalaman pada suhu
110°C dan nanosilika keringnya digerus
kembali dengan mortar untuk selanjutnya
dikalsinasi pada suhu 800°C selama 5,5 jam
dan dihasilkan serbuk nanosilika berwarna
putih bersih. Kemudian serbuk tersebut
dikarakterisasi menggunakan alat XRF,
XRD, dan TEM.
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HASIL DAN PEMBAHASAN
Nanosilika Batu Apung Hasil Ekstrak

Nanosilika yang sudah dikalsinasi pada
suhu 800°C kemudian ditimbang untuk
mengetahui  banyak  nanosilika yang
dihasilkan. Nanosilika yang didapatkan dari
2,5 gram batu apung ditampilkan pada
Tabel 1. Pada tabel ditunjukkan pengaruh
variasi molar NaOH terhadap nanosilika
yang terbentuk. Terlihat bahwa nanosilika
semakin meningkat seiring dengan semakin
banyaknya konsentrasi NaOH yang
digunakan untuk mengekstrak nanosilika.
Hal ini dikarenakan peningkatan
konsentrasi NaOH menyebabkan
pengekstrakan nanosilika pada batu apung

Hasil Analisis XRF

akan semakin dalam pada setiap bagian
batu apung dan nanosilika yang meluruh
akan semakin banyak.

Hasil yang didapatkan pada penelitian
ini sesuai dengan hasil penelitian [22] dan
[23] yang menyatakan bahwa larutan NaOH
berpengaruh pada peluruhan nanosilika
yang akan semakin meningkat seiring
peningkatan  konsentrasi NaOH yang
digunakan.

Tabel 1. Nanosilika batu apung hasil ekstrak

No NaOH (M) Nanosilika (gram)
1. 2,0 1,147
2. 2,5 1,316
3. 3,0 1,450
4. 3,5 1,605
5. 4,0 2,124

Komposisi kimia bahan awal dan nanosilika hasil ekstrak di tampilkan pada Tabel 2.

Tabel 2. Hasil analisis XRF

No Komponen % berat

' Batu apung 2,0M 25M 3,0M 35M 40M
1. SiO; 77,799 92,017 93,716 96,264 91,422 86,764
2. Al;0Os 12,724 0,750 1,058 1,146 1,010 1,206
3. SOs - 5,265 4,771 2,191 6,544 10,531
4, K20 3,701 0,158 0,037 0,023 0,034 0,089
5. CaO 1,677 0,168 0,049 0,047 0,115 0,131
6. MgO 1,518 0,502 0,007 - - 0,728
7. Fe203 1,422 0,009 0,009 0,007 0,020 0,017
8. P20s 0,367 1,031 0,301 0,272 0,784 0,367
9. TiO; 0,281 0,013 0,011 0,010 0,009 0,025
10. Ag20 0,210 0,069 0,036 0,030 0,057 0,085
11. Cl 0,079 0,008 - 0,005 - 0,031
12. MnO 0,076 - - - - 0,001
13. BaO 0,062 0,003 0,001 0,001 0,015
14. ZrO, 0,021 0,002 0,003 0,002 0,002 0,005
15. Eu,03 0,017 - - - - 0,001
16. Rb,0O 0,015 0,001 - - - -
17. SrO 0,014 0,004 - - - -
18. Zn0 0,006 0,001 0,001 0,001 0,003 0,004
19. Y203 0,003 - - - - -
20. As;03 0,002 - - - - -
21, Gay03 0,002 - - - - -
22, PbO 0,002 - - - - -
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Analisis XRF dilakukan pada serbuk
batu apung yang sudah dikalsinasi pada
suhu 500°C dengan hasil berupa komposisi
kimia yang terkandung di dalam serbuk
batu apung. Tabel 2 menunjukkan
komposisi kimia serbuk batu apung yang
digunakan pada penelitian ini. Tampak pada
tabel tersebut bahwa komponen utama
penyusun batu apung dengan persentase
lebih besar dari 1% yaitu SiO2, Al.O3, K20,
CaO, MgO dan FeO3 sedangkan
komponen kimia dengan persentase lebih
kecil dari 1% vyaitu P20s, TiO2,Ag20, ClI,
MnO, BaO, ZrOz, Eu03, Rb20, SrO, Zn0O,
Y203, As:03, Ga,0s dan PbO. Dapat
diamati bahwa SiO; adalah komponen
kimia yang banyak terkandung di dalam
batu apung dengan persentase mencapai
77,8%. Hal ini menunjukkan bahwa batu
apung adalah salah satu sumber nanosilika
yang melimpah dan mudah didapatkan.

Analisis XRF juga dilakukan pada
serbuk nanosilika yang telah diekstrak dari
batu apung sebanyak lima sampel dengan
perbedaan variasi konsentrasi NaOH untuk
mengetahui kandungan nanosilika yang
terbentuk. Komposisi serbuk nanosilika dari
kelima sampel tersebut ditampilkan pada
Tabel 2. Pada tabel tersebut dapat dilihat
bahwa komponen kimia yang dominan
terkandung dalam setiap sampel adalah
SiO2, Al,O3 dan SOs dengan persentasi di
atas 1%. Komponen tersebut memiliki
persentase berbeda-beda seiring dengan
konsentrasi NaOH yang digunakan.

Gambar 1 menunjukkan persentase
nanosilika pada sampel sebelum dan
sesudah diekstrak dari batu apung. Batu
apung sebelum diekstrak yang pada grafik
ditampilkan dengan label 0 M mengandung
nanosilika sebesar 77,8%. Nanosilika
kemudian diekstrak dari batu apung dengan
memvariasi konsentrasi NaOH. Nanosilika
yang diekstrak dengan menggunakan
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NaOH 2,0 M menghasilkan kandungan
nanosilika yang mencapai 92% yang
meningkat hingga 14,2% dari kandungan
nanosilika batu apung. Nanosilika NaOH
2,5 M menghasilkan kandungan nanosilika
sebesar 93,7% yang meningkat hingga
15,9% dari kandungan nanosilika batu
apung dengan selisih 1,7% dari nanosilika
NaOH 2,0 M. Kandungan nanosilika
tertinggi pada penelitian ini terjadi pada
variasi NaOH 3,0 M dengan persentase
sebesar 96,3% yang meningkat 18,5% dari
batu apung sebelum diekstrak dengan
selisih 2,5% dari nanosilika NaOH 2,5 M.
Penurunan ~ kemurnian  nanosilika
kemudian terjadi pada nanosilika NaOH 3,5
M dan 4,0 M dengan persentase berturut-

turut 91,4% dan 86,8%. Hal tersebut
menunjukkan bahwa kondisi optimum
pengekstrakan nanosilika adalah

menggunakan NaOH 3,0 M. Menurut
penelitian[24],  penurunan  kemurnian
nanosilika hasil ekstrak ini terjadi karena
NaOH tidak hanya bereaksi dengan silika
saja, tetapi juga bereaksi dengan senyawa
lain seperti Al203 yang dapat ikut terekstrak
pada pH 11[25].
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Gambar 1. Grafik pengaruh konsentrasi NaOH
terhadap persentase SiO;
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Pada Tabel 2 terlihat bahwa kemurnian
nanosilika yang didapatkan pada penelitian
ini sudah baik meskipun belum mencapai
100%. Hal ini dikarenakan masih adanya
pengotor pada sampel saat proses ekstraksi
dengan persentase yang sangat kecil seperti
Al>03, SO3, K20, Ca0, MgO, Fe203, P20s,
TiO2, Ag20, CI, MnO, BaO, ZrO», Euz0s3,
Rb,O, SrO, 2ZnO, Cr;03. Diantara
komponen-komponen tersebut, komponen
kimia yang paling dominan sebagai
pengotor pada hasil ekstrak adalah Al>Os3
dan SO:s.

Hasil Analisis XRD

Pada penelitian ini dilakukan analisis
XRD pada bahan awal penelitian dan
nanosilika hasil ekstraksi NaOH 3,0 M
yang ditampilkan pada Gambar 2. Serbuk
batu apung hasil preparasi yang telah
dikalsinasi pada suhu 500°C serta
nanosilika hasil ekstrak yang dikalsinasi
pada suhu 800°C kemudian dianalisis. Pada

gambar dapat dilihat bahwa hasil
karakterisasi menggunakan metode XRD
pada batu apung memiliki  bentuk

difraktogram yang dapat digolongkan ke
dalam fasa amorf yang ditandai dengan
bentuk difraktogram yang melengkung
seperti punuk atau bukit pada 26 antara 20°
dan 40°[11], [12]. Hal ini dikarenakan batu
apung pada penelitian ini  memiliki
kandungan nanosilika yang lebih dominan
dibandingkan  senyawa lain  seperti
ditampilkan pada Tabel 2, sehingga bila
dikalsinasi pada suhu 500°C akan
dihasilkan nanosilika dengan fasa amorf.
Namun demikian, pada batu apung masih
terdapat puncak difraksi yang mengindikasi
adanya fasa kristalin. Fasa pertama yang
terbentuk adalah fasa anorthite dengan
rumus kimia (CaNa) (SiAl)sOg atau natrium
kalsium aluminium silikat dengan nomor
PDF 18-1202[26].
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Gambar 2. Difraktogram hasil karakterisasi

XRD batu apung, dan nanosilika

NaOH 3,0 M. Perangkat lunak yang

digunakan untuk

menggambarkan difraktogram yaitu

Matlab versi 8.6.0.267246 (R2015b).

Legenda: o = anorthite
(CaNa)(SiANO0s, @ = albite
NaAlSi3Os.

Fasa kedua yang cocok dengan data
XRD batu apung adalah fasa albite dengan
rumus kimia NaAlSizOg atau natrium
aluminium silikat dengan nomor PDF 19-
1184[27]. Pada Gambar 2 juga
menampilkan difraktogram nanosilika yang
telah  diekstrak  dari  batu  apung
menggunakan larutan NaOH 150 ml 3,0 M
yang dikalsinasi pada suhu 800°C selama
5,5 jam. Pada suhu tersebut terlihat bahwa
pada nanosilika NaOH 3,0 M terbentuk
difraktogram dengan fasa amorf yang
sesuai dengan penelitian[12].

Hasil Analisis TEM

Identifikasi ukuran partikel
analisis TEM dilakukan dengan
menggunakan perangkat lunak Imagel
1.52a. Analisis TEM dilakukan pada
sampel nanosilika NaOH 3,0 M yang
dikalsinasi pada suhu 800°C selama 5,5
jam. Pada Gambar 3 menampilkan
nanostruktur silika NaOH 3,0 M, dimana
terlihat adanya beberapa bagian

pada
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nanostruktur yang tampak lebih gelap dari
bagian lainnya.

Gambar 4.5. Hasil TEM nanosilika NaOH 3,0 M

Partikel nanosilika dapat dikatakan
memiliki ketebalan rendah yang ditandai
dengan sedikitnya bagian yang berwarna

lebih gelap  dibandingkan bagian
nanostruktur ~ lainnya.  Hasil TEM
menampilkan morfologi partikel yang
cenderung mengalami aglomerasi dan

kohesif sehingga sulit untuk mengamati
morfologi partikel secara spesifik karna
partikel tampak saling menempel satu
dengan yang lain.

Ukuran partikel yang diidentifikasi
dengan menggunakan perangkat lunak
imageJ menunjukkan bahwa ukuran partikel
terkecil dari nanosilika NaOH 3,0 M adalah
8,8 nm dan ukuran partikel terbesar adalah
19,5 nm, sedangkan secara keseluruhan,
rata-rata ukuran partikel pada nanosilika
NaOH 3,0 M adalah (14,8 £+ 3,07) nm. Hasil
penelitian ini sudah memenuhi syarat untuk
dikatakan sebagai material nano dengan
ukuran partikel yang berada diantara 10-
100 nm. Ukuran partikel nanosilika pada
penelitian ini mendekati hasil nanosilika
pada penelitian [12] yang mencapai ukuran
partikel dengan kisaran angka 5-15 nm.

KESIMPULAN

Berdasarkan hasil
dapat  disimpulkan

dan pembahasan
bahwa NaOH
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berpengaruh  terhadap hasil ekstraksi
nanosilika yang semakin meningkat seiring
bertambahnya konsentrasi NaOH yang
digunakan dan komposisi  nanosilika
tertinggi terjadi pada variasi nanosilika
NaOH 3,0 M sebesar 96,3% serta terendah
terjadi pada NaOH 4,0 M dengan
persentase sebesar 86,8%. Batu apung yang
semula memilik fasa anorthite dan albite,
kemudian mengalami  perubahan fasa
setelah diekstrak dimana nanosilika NaOH
3,0 M membentuk fasa amorf. Metode
penelitian  yang  digunakan  berhasil
membentuk nanosilika dengan ukuran
partikel terkecil sebesar 8,8 nm dan ukuran
terbesar yaitu 19,5 nm, sedangkan rata-rata
ukuran partikel nanosilika (14,8 £ 3,07) nm
(nanosilika NaOH 3,0 M).
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