Copyright © The Author(s)
This work is licensed under a Creative Commons @ ‘ PROSIDING SEMINAR NASIONAL

Attribution-ShareAlike 4.0 International License SAINS DAN TEKNOLOGI TERAPAN

p-ISSN: 2654-4032
Vol. 4, No. 1, September 2021
Hal. 90-99

Pemanfaatan Silica Scalling Energi Panas Bumi Menjadi
Nanosilika Bernilai Jual Tinggi

Gebby Febrilia Irwanda, Serlina, Yoga Ramadi Gusti, Syukri Arief”

Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan limu Pengetahuan Alam, Universitas Andalas
Kampus Unand, Limau Manis, Padang, 25163
*e-mail korespondensi: syukriarief@gmail.com

Abstract. Nanosilica has often used in many sectors, such as medical, biology, pharmacy,
agriculture, ceramics, paints, films, electronics, etc. Silica scalling from geothermal solid
waste is one of natural silica precursor that contain a lot of amorphous silica (~99% SiOz).
The purpose of this study is to synthesize nanoparticle silica from geothermal solid waste
following the sol-gel method. This was conducted by reacting silica waste with NaOH 1.5 N
and subsequently the addition of diethanolamine (DEA) which is a nonionic surfactant to
control the size of particles. Then 2N HCI solution was added to form a gel at pH 10 with an
ageing time of 18 hours. The synthesized silica was then calcined at temperatures of 300°C,
400°C, 500°C, 600°C, 700°C, 800°C and 900°C for 2 hours to see the change from the
amorphous phase to crystalline. After that, it was characterized by Fourier Transform Infra
Red (FTIR) which showed that silanol and siloxane groups were prominent and the results of
X-Ray Difractometer (XRD) analysis which showed a phase change of cristobalite at 800°C
and 900°C.
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Abstrak. Nanosilika telah banyak dimanfaatkan dalam berbagai bidang seperti pada dunia
medis, biologi, farmasi, pertanian, keramik, cat, film, elektronik, dll. Silika scalling dari
limbah padat geothermal merupakan salah satu prekursor silika alami yang banyak
mengandung silika amorf (~99% Si0O2). Tujuan dari penelitian ini adalah untuk
mensintesis nanopartikel silika dari limbah padat geothermal dengan metode sol-gel. Hal
ini dilakukan dengan mereaksikan limbah silika dengan NaOH 1,5 N kemudian
ditambahkan diethanolamine (DEA) yang merupakan surfaktan nonionik untuk
mengontrol ukuran partikel. Selanjutnya ditambahkan larutan HCl 2N hingga terbentuk
gel pada pH 10 dengan waktu aging 18 jam. Silika hasil sintesis kemudian dikalsinasikan
pada suhu 300°C, 400°C, 5000C, 6009C, 700°C, 800°C dan 900°C selama 2 jam untuk
melihat perubahan dari fasa amorf menjadi kristal. Setelah itu dikarakterisasi dengan
Fourier Transform Infra Red (FTIR) yang menunjukkan adanya gugus silanol dan siloxane
yang menonjol dan hasil analisis X-Ray Difractometer (XRD) yang menunjukkan terjadi
perubahan fasa cristobalite pada temperature 800°C dan 900°C.

Kata kunci: nanosilika; metoda sol-gel; kalsinasi; variasi temperatur
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PENDAHULUAN

Saat ini seiring dengan meningkatnya populasikebutuhan akan energi pun juga
semakin meningkat. Salah satu sumber energi yang digunakan oleh manusia yaitu
berasal dari bahan bakar fosil yang ketersediaannya seiring berjalannya waktu
juga semakin menipis. Maka dari itu dilalukan terobosan baru dengan
menggunakan energi alternatif seperti pemanfaatan energi panas bumi atau
geothermal [1].

Salah satu permasalahan yang sering terjadi di lapangan panas bumi dan
dapat mengganggu proses pembangkitan listrik yaitu presipitasi silika atau silika
scalling. Silica scalling yaitu pengendapan silika pada pipa produksi di lapangan
panas bumi yang menyebabkan berkurangnya diameter pipa sehingga dapat
mengurangi laju alir dan membuat pipa dapat tersumbat [2]. Presipitasi silika
(Silica scalling) ini selalu terjadi setidaknya sekitar 3000 ton setiap tahunnya [3].
Pada proses ini juga menghasilkan limbah geothermal sekitar 50.000 ton limbah
setiap tahun dengan komposisi silika yang cukup tinggi yaitu sekitar 90 hingga
98% silika amorf [4]. Kandungan silika yang cukup tinggi pada limbah geothermal
ini memiliki potensi untuk dijadikan sebagai bahan baku pembuatan nanosilika
yang bernilai jual tinggi dan memberikan manfaat besar dalam industri energi [5].

Nanosilika merupakan silika yang dibuat dalam skala nano (1-100 nm) yang
memiliki beberapa sifat seperti luas permukaan yang besar, ketahanan panas yang
baik, sifat mekanis yang tinggi serta kekuatan dan kelembaman yang dapat
digunakan sebagai prekursor katalis, adsorben dan filter komposit [5]. Nanosilika
juga banyak dimanfaatkan dalam berbagai bidang seperti pada dunia medis,
biologi, farmasi, pertanian, keramik, ban, cat, film, elektronik dan juga telah
terbukti penting dalam berbagai aplikasi dalam bidang bioteknologi dan biomedis
seperti biosensor, pembawa obat, pelindung sel dan alat terapi pada pelepasan
obat atau enzim [6]-[8].

Sintesis nanopartikel dapat dilakukan dengan berbagai macam metode.
Salah satunya yaitu dengan metode sol-gel karena memiliki tingkat stabilitas
termal baik, stabilitas mekanik tinggi, tidak menghasilkan senyawa sisa, homogen,
dan dapat dilakukan pada suhu rendah [6]. Melalui penambahan capping agent
pada proses sintesis tersebut, nanopartikel yang dihasilkan berukuran relatif kecil
serta memiliki konduktivitas, stabilitas kimia, dan aktivitas katalitik yang lebih
baik [9]. Penggunaan DEA (Dietahanolamine) sebagai capping agent atau stabilizer
telah banyak digunakan untuk pembentukan nanopartikel seperti TiO2, Mn20s3,
Zn0, dan logam Ag [10]-[13]. Namun, DEA (Dietahanolamine) sebagai capping
agent belum pernah digunakan untuk pembentukan nanosilika. DEA
(Dietahanolamine) mempunyai keunggulan yaitu tidak beracun (non toxic), tidak
iritasi, ramah terhadap lingkungan serta memiliki ikatan amida yang secara kimia
sangat stabil pada media yang bersifat alkali [14].

Berdasarkan permasalahan diatas, maka dilakukan sebuah penelitian
tentang proses pemanfaatan limbah padat geothermal akibat silica scalling yang
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memiliki potensi sebagai pembentukan nanosilika dengan menggunakan metode
sol-gel dan DEA sebagai capping agent yang nantinya dapat digunakan sebagai
filler dan di bidang lainnya.

METODOLOGI PENELITIAN

Alat Penelitian
Alat-alat yang digunakan antara lain, peralatan gelas,batang pengaduk,

neraca analitik, spatula, hot plate stirrer, magnetic bar, pompa vakum,aluminium
foil, bola hisap,pipet tetes, pipet takar, corong buchner dan oven. Alat
instrumentasi yang digunakan adalah spektrofotometer FTIR (JEOL JSM 6950),
Spektrometer XRF (PANalytical Epsilon3) dan spektrometer XRD (Shimadzu XRD-
7000S X-Ray Diffractometer).

Bahan Penelitian

Adapun bahan yang digunakan adalah limbah padat geothermal (Silica Scalling)
sebagai prekursor silika, aquades, Dietahanolamine, DEA (Merck), HCI pa (Merck,
37%), NaOH pa (Merck), kertas saring Whatman No.42, dan kertas pH universal.

Prosedur Penelitian

Pencucian Silica Scalling

Sebanyak 50 gram limbah padat geothermal (silica scalling) dicuci dengan HCI 0,1
M. Perbandingan volume serbuk silika dan HCl sebesar 1:4. Pencucian dilakukan
dengan menggunakan magnetic stirrer selama 1 jam. Kemudian hasil pencucian
tersebut disaring dan padatan dicuci kembali dengan akuades hingga pH 7.
Selanjutnya padatan dikeringkan di dalam oven selama 10 jam pada 105°C.
Kemudian digerus hingga halus dan didapatkan serbuk silika bewarna putih.

Sintesis Nanosilika

5 gram serbuk silika hasil pencucian dilarutkan dengan NaOH 1,5 N sebanyak 800
mL ke dalam gelas piala. Campuran tersebut kemudian diaduk menggunakan
magnetic stirrer dengan pemanasan dijaga konstan pada suhu 90°C dalam waktu
60 menit. Campuran hasil reaksi didiamkan sampai suhu kamar. Campuran
kemudian disaring dengan pompa vakum dan didapatkan natrium silikat (Na2SiO3)
yang merupakan fasa sol. Selanjutnya, filtrat ditambahkan dengan larutan DEA
0,65% (w/v) sambil diaduk di atas magnetic stirrer selama 1 jam. Kemudian ke
dalam larutan diteteskan HCI 2 N sampai terbentuk gel pada pH 10. Gel didiamkan
(aging) selama 18 jam. Gel yang telah didiamkan kemudian dikeringkan selama 2
hari dalam oven pada 105 °C. Gel yang telah kering selanjutnya dicuci sebanyak 5
kali dengan 150 mL akuades setiap pencucian. Selanjutnya dilakukan pengeringan
dalam oven dengan suhu 105°C selama 10 jam. Kemudian padatan digerus hingga
halus dan didapatkan serbuk silika nanopartikel bewarna putih. Silika
nanopartikel kemudian dikalsinasi pada suhu 300°C, 400°C, 500°C, 600°C, 700°C,
800°C, 900°C selama 2 jam.
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HASIL DAN PEMBAHASAN

Sintesis Nanopartikel Silika

Nanopartikel Silika dihasilkan dengan metoda sol-gel. Metoda sol-gel merupakan
suatu proses pembentukan senyawa anorganik melalui reaksi kimia dalam larutan
suhu rendah, dimana dalam proses terjadi perubahan fasa dari suspense koloid
(sol) membentuk fasa cair (gel) [6]. Sintesis nanopartikel silika dilakukan dengan
pereaksian powder silika dengan 1,5 N NaOH disertai pemanasan pada suhu 90°C
yang berfungsi untuk membentuk natrium silikat yang sesuai dengan persamaan 1
dan 2. Pemanasan dilakukan bertujuan untuk mempercepat laju reaksi, semakin
tinggi suhu pemanasan maka semakin meningkat jumlah silika yang larut [2].

$10,.H,0(5) + 2NaOH 5 —>  Si0y + Nay0g + 2H,0 (1)
SIOZ[S) + NaZO(S] —> Nazsi()3(aq] (2)
NagS$i0y(yq) + 2HClyqy + Hy0p  —>  Si(OH)y(pq) + 2NaClyg) G)

Penambahan diethanolamine (DEA) berfungsi sebagai capping agent yang
dapat mengontrol pertumbuhan dan ukuran dari nanopartikel logam sehingga
memberikan ukuran nanopartikel yang lebih kecil serta menghindari
pertumbuhan dan penggumpalan atau aglomerasi berlanjut [15]-[18].

Penambahan asam klorida (HCI) dilakukan guna untuk membentuk asam
silikat [Si(OH)4] yang mana pada dasarnya merupakan monomer dari silika gel
yang dapat dilihat sesuai dengan persamaan 3. Proses penambahan asam klorida
(HCI) sedikit demi sedikit hingga mencapai pH 10, menyebabkan antar asam silikat
[Si(OH)4] mengalami reaksi kondensasi yang menyebabkan terjadinya pelepasan
molekul kecil seperti H20 dan reaksi polimerisasi menyebabkan terbentuknya
silika sferis koloid dengan gugus hidroksil pada permukaannya serta membentuk
ikatan siloksan (Si-0O-Si) seperti yang terlihat pada Gambar 1 [19].
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Gambar 1. Mekanisme Reaksi Kondensasi Polimerasi asam silikat [Si(OH)4]

Polimerisasi ini akan terus berlanjut hingga larutan mengental membentuk
gel yang masih bersifat lunak. Gel yang terbentuk tersebut kemudian didiamkan
(aging) selama 18 jam. Pada proses pematangan gel, terjadi reaksi pembentukan
gel yang lebih kaku, kuat dan juga menyusut/mengkerut di dalam larutan
(Sinersis). Sinersis merupakan proses penyusutan gel yang terjadi karena
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menguapnya cairan dari pori-pori. Gel yang telah melewati waktu pematangan
kemudian didestruksi dan dicuci dengan aquades guna untuk menghilangkan
garam-garam yang merupakan produk samping hasil reaksi polimerisasi asam
silikat. Gel yang telah bersih kemudian dikeringkan (drying) menggunakan oven
untuk menghilangkan kadar air. Kondisi pengeringan dilakukan pada suhu 105°C
selama 10 jam. Padatan silika yang diperoleh kemudian digerus hingga halus untuk
mendapatkan silika dengan ukuran partikel yang seragam [20]. Hasil akhir dari
proses pengeringan ini adalah berupa serbuk silika nanopartikel yang berwarna
putih.

Analisis Spektroskopi XRF Nanopartikel Silika

Analisis komposisi silika atau SiO2 pada sampel limbah padat geotermal sebelum
dan sesudah pencucian dengan HCI 0,1 M serta silika hasil sintesis (nanopartikel
silika) dapat dilihat pada Tabel 1.Komposisi silika pada limbah padat geotermal
sebelum pencucian didapatkan sebesar 77,7% dan komposisi silika pada limbah
padat geotermal setelah pencucian didapatkan sebesar 99,3%.Padatan serbuk
nanosilika juga dianalisis sebagai pembanding komposisi silika. Komposisi
nanopartikel silika dari Tabel 1 adalah sebesar 96,1%. Perlakukan pencucian
dengan HCI dimaksudkan untuk mengurangi impuritas. Hal ini dibuktikan dengan
meningkatnya kadar silika setelah pencucian. Namun didapatkan bahwa kadar
silika setelah sintesis lebih rendah dibandingkan dengan setelah pencucian yang
disebabkan karena selama proses pembuatan nanosilika dimungkinkan terjadinya
penambahan bahan-bahan kimia dari bahan surfaktan yang tidak terbakar
sempurna [2].

Tabel 1. Hasil Analisis Komposisi Silika

Komponen Limbah Silika Setelah Silika
Silika Pencucian Nanopartikel
Cl 7.47 0.0026 0.0037
SiO2 77.7 99.3 96.1
Al203 0.473 0.269 0.644
SO3 0.17 0.0333 0.0043
Fe203 1.1 0.308 0.278
K20 3.13 0.0588 0.0263
Ca0 1.26 0.0549 0.0594
CuO 0.0104 0.0017 0.0012
MnO 0.0323 ND ND
Zn0 0.0091 0.0021 0.0018
PbO ND ND 0.002
MgO 0.184 ND ND
Naz0 8.44 ND 2.93
TiO2 ND 0.0038 0.0033
P20s ND ND ND
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Analisis Spektroskopi XRD Nanopartikel Silika

Analisis spektroskopi XRD dilakukan untuk mempelajari kristalinitas dari
nanopartikel silika (SiNP) yang telah disintesis. Pada analisis ini, sampel yang diuji
adalah limbah silika (Waste Si), limbah silika hasil pencucian (Si Geo), SiNP, SiNP
yang dikalsinasikan pada temperatur 300°C, 400°C, 500°C, 600°C, 700°C, 800°C
dan 9009C. Perbandingan hasil uji tersebut dapat dilihat pada Gambar 2 yang
menunjukkan pola difraksi dari semua sampel silika yang diujikan, terlihat bahwa
limbah silika (Waste Si), limbah silika hasil pencucian (Si Geo), SiNP serta SiNP
yang dikalsinasikan pada temperatur 300°C, 400°C, 500°C, 600°C dan 700°C
memiliki fasa amorf karena memiliki puncak yang melebar pada 20 kisaran 21°-
22°, hal ini mengindikasikan bahwa silika geothermal berfasa amorf. Menurut Kim
et al. (2017) puncak yang melebar pada kisaran 20 = 20-25 sesuai dengan JCPDS
(47-0715) yang menegaskan daerah puncak yang melekat pada partikel silika dan
memiliki bentuk amorf. SINP yang dikalsinasikan pada temperatur 800°C dan
9009C memiliki fasa cristobalite karena memiliki puncak-puncak yang tajam serta
intensitas yang tinggi. Hal ini menandakan bahwa nanopartikel yang terbentuk
berfasa kristal. Namun, SiNP yang dikalsinasikan pada temperatur 900°C memiliki
fasa cristobalite yang lebih tinggi dari SiNP yang dikalsinasikan pada temperatur
8000C karena memiliki intensitas yang tinggi. Tingkat intensitas menunjukkan
tingkat kekristalannya, sehingga semakin tinggi intensitas maka tingkat
kekristalannya semakin tinggi [21].

Terlihat pada Gambar 2 SiNP yang dikalsinasikan pada temperatur 800°C
memiliki 4 puncak yang tajam pada daerah 20 = 21,86°; 28,340 ; 31,31° dan 36,06°
yang masing-masing terindeks pada bidang (101),(111),(102),(200). Sedangkan
SiNP yang dikalsinasikan pada temperatur 900°C juga memiliki 4 puncak yang
tajam pada daerah 20 = 21,93°; 28,40°; 31,37° dan 36,12° yang masing-masing
terindeks pada bidang (101), (111), (102), (200). Puncak-puncak tersebut sesuai
dengan puncak difraksi yang spesifik dari SiO2 dengan sistem kristal tetragonal
berdasarkan standar ICSD #77457. Berdasarkan perhitungan menggunakan
persamaan Scherrer, diperoleh ukuran kristal SiINP sebesar 26 nm. Penelitian
sebelumnya juga telah melakukan kalsinasi silika dari limbah silika geothermal,
namun mendapatkan fasa cristobalite pada temperatur 1200°C [22].
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Gambar 2. Pola Difraksi limbah silika (Waste Si), limbah silika hasil pencucian (Si
Geo), SiNP, SiNP yang dikalsinasikan pada temperatur 300°C, 400°C, 500°C, 600°C,
7000°C, 800°C dan 900°C.

Analisis FTIR Nanopartikel Silika

Analisis FTIR digunakan untuk menentukan gugus fungsi yang terkandung di
dalam sampel nanopartikel. Sampel nanopartikel yang diuji adalah nanopartikel
silika tanpa kalsinasi dan nanopartikel silika dengan kalsinasi pada suhu 400°C
dan 800°C. Spektrum hasil analisis FTIR dari sampel nanopartikel silika tanpa
kalsinasi dan nanopartikel silika dengan kalsinasi pada suhu 400°C dan 800°C
dapat dilihat pada Gambar 3. Terlihat adanya serapan pada bilangan gelombang
3397 cm'! dan 3378 cm™! yang merupakan serapan stretching -OH dari silanol (Si-
OH) atau H20 [23]. Serapan pada daerah 1058 cm-, 1057 cm! dan 1056 cm
dikaitkan dengan adanya vibrasi ulur (stretching) asimetris gugus Si-O dari
siloksan (Si-0-Si), sedangkan serapan pada 799 cm-, 797 cm-1, 786 cm! dan 619
cm! dikaitkan dengan adanya vibrasi ulur (stretching) simetris gugus Si-O dari
siloksan (Si-O-Si) [24]. Serapan pada 510 cm-1, 500 cm, 450 cm! dan 433 cm!
merujuk pada vibrasi tekuk gugus Si-O dari siloksan (Si-O-Si) [25]. Tidak
ditemukannya puncak serapan karakteristik pada bilangan gelombang 2800 cm-1
hingga 3000 cm! menandakan bahwa senyawa organik yang terkandung
sebelumnya dalam sampel nanopartikel silika telah terdekomposisi sempurna
setelah proses ekstraksi dan kalsinasi [20].
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Gambar 3. Spektrum FTIR nanopartikel silika tanpa kalsinasi dan nanopartikel
silika dengan kalsinasi pada suhu 4009C dan 800°C.

KESIMPULAN

Pada penelitian ini telah berhasil mensintesis nanopartikel silika dari limbah padat
geothermal dengan metode sol-gel. Hasil analisis komposisi dengan spektroskopi
XRF menunjukkan bahwa nanopartikel silika yang telah disintesis mengandung
~96% SiO2. Hasil karakterisasi nanopartikel silika dengan Fourier Transform Infra
Red (FTIR) menunjukkan adanya gugus OH pada silanol yang menonjol pada
serapan bilangan gelombang 3397 cm dan 3378 cm'l serta adanya gugus
siloksan pada serapan bilangan gelombang 799 cm-1, 797 cm-1, 786 cm-! dan 619
cm1.Hasil analisis dengan X-Ray Difractometer (XRD) menunjukkan terjadi
perubahan fasa cristobalite pada temperature 800°C dan 900°C, dimana SiNP yang
dikalsinasikan pada temperatur 900°C memiliki fasa cristobalite yang lebih tinggi
dari SiNP yang dikalsinasikan pada temperatur 800°C. Aplikasi dari nanopartikel
silika yang telah disintesis diperlukan penelitian lebih lanjut.
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