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mengganggu produksi listrik dan menimbulkan penumpukan limbah di

lingkungan. Silica scaling memiliki kandungan silika (S5iO2) yang tinggi sehingga

memiliki potensi untuk dimanfaatkan menjadi material yang bernilai tambah, yaitu

nanosilika. Salah satu metode untuk mendapatkan nanosilika adalah alkali fusion.
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Penelitian ini bertujuan untuk mendapatkan nanosilika dari limbah silica scaling

PLTP Dieng melalui metode alkali fusion sekaligus mengetahui karakteristik
BY

nanosilika yang dihasilkan. Proses alkali fusion dilakukan menggunakan NaOH
Copyright: © 2024 by the authors. Submitted sebagai sumber alkali. Kemudian dilakukan pencampuran serbuk silica scaling dan

for open access publication under the terms NaOH pada variasi suhu 600°C, 650°C, dan 700°C untuk menghasilkan nanosilika.
and conditions of the Creative Commons

Attribution (cc BY) license
(http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/) keberhasilan proses sintesis dalam menghasilkan partikel nanosilika. Karakterisasi

Nanosilika yang dihasilkan kemudian dikarakterisasi untuk mengonfirmasi

yang dilakukan meliputi x-ray diffraction (XRD) untuk karakterisasi kristalinitas,
fourier transform infra red (FTIR) untuk karakterisasi gugus fungsi, transmission electron microscope (TEM) dan particle size analyzer
(PSA) untuk mengetahui ukuran partikel. Hasil dari penelitian ini didapatkan bahwa nanosilika amorf berhasil disintesis dari silica
scaling menggunakan metode alkali fusion NaOH. Didapatkan dari hasil karakterisasi TEM dan PSA bahwa ukuran partikel terkecil
dihasilkan pada suhu fusion 650°C. Lebih lanjut, data FTIR juga mengonfirmasi adanya gugus fungsi pada bilangan gelombang yang
identik dengan silika.

Kata Kunci: Nanosilika,Silica Scaling, Alkali Fusion

Abstrak: Silica scaling is the main problem that arises in the operation of geothermal power plants (PLTP) in Dieng. Silica scaling can disrupt
electricity production and cause a buildup of waste in the environment. Silica scaling has a high silica (5i02) content so it has the potential to be used
as a value-added material, namely nanosilica. One method to obtain nanosilica is alkali fusion. This research aims to obtain nanosilica from silica
scaling waste from PLTP Dieng using the alkali fusion method as well as knowing the characteristics of the nanosilica produced. The alkali fusion
process is carried out using NaOH as an alkali source. Then mixing silica scaling powder and NaOH at varying temperatures of 600°C, 650°C and
700°C to produce nanosilica. The resulting nanosilica was then characterized to confirm the success of the synthesis process in producing nanosilica
particles. The characterization carried out included x-ray diffraction (XRD) to characterize crystallinity, Fourier transform infrared (FTIR) to
characterize functional groups, transmission electron microscope (TEM) and particle size analyzer (PSA) to determine particle size. The results of
this research showed that amorphous nanosilica was successfully synthesized from silica scaling using the NaOH alkali fusion method. It was found
from the results of TEM and PSA characterization that the smallest particle size was produced at a fusion temperature of 650°C. Furthermore, FTIR
data also confirms the existence of functional groups at wave numbers identical to silica.
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PENDAHULUAN

Silica scaling adalah endapan silika yang terbentuk pada proses pengoperasian
pembangkit listrik tenaga panas bumi (PLTP) Dieng. Silica scaling menjadi salah satu
masalah utama dalam pengoperasian PLTP Dieng. Silica scaling dapat menyebabkan
penyumbatan pada pipa fluida panas bumi dengan potensi penebalan mencapai
maksimal 9,52 cm/tahun (Wahyudityo dkk., 2013). Hal ini dapat menyebabkan
terhambatnya produksi listrik PLTP (Pambudi dkk., 2015). Selain itu, silica scaling Dieng
juga memiliki potensi endapan mencapai 179,16 ton/tahun di perangkat weir box (Utami et
dkk., 2014) sehingga berpotensi untuk menimbulkan penumpukkan menjadi limbah silica
scaling di lingkungan.

Kandungan utama pada material silica scaling adalah silika (S5iO2) dengan
kandungan silika mencapai 88,45 % (Silviana dkk., 2017) hingga 96,79 % (Adiatama dkk.,
2022). Kandungan silika yang tinggi pada silica scaling membuat silica scaling memiliki
potensi untuk dimanfaatkan menjadi material yang bernilai tambah, yaitu nanosilika.
Nanosilika sendiri dapat diaplikasikan dalam berbagai bidang seperti nanofiller pada
produk berbahan karet (Sudhakaran dan Avirah, 2022), penguat pada semen geopolimer
(Rahmawati dkk., 2021), hingga biomedis (Singh dkk., 2019). Proses sintesis nanosilika
dari sumber alam dapat dilakukan melalui berbagai metode. Beberapa metode yang telah
dilakukan dalam sintesis nanosilika antara lain sol-gel (Jenie dkk., 2018), hidrotermal
(Hasri dkk., 2021), alkali fusion (Wahyudi dkk., 2013; Hamzah dkk., 2022), dll. Metode alkali
fusion merupakan salah satu metode dengan beberapa keunggulan seperti waktu sintesis
yang relatif cepat (Hamzah dkk., 2022) dan tidak memerlukan energi yang besar karena
keberadaan Kkatalisator berupa senyawa alkali yang membuat suhu ekstraksi silika
menjadi turun (Munasir dkk., 2013).

Beberapa penelitian telah dilakukan mengenai sintesis nanosilika dari limbah silica
scaling. Beberapa penelitian menggunakan metode sol-gel (Jenie dkk., 2018; Adiatama dkk.,
2022; Suryadi dkk., 2023) dan sol-presipitasi (Pambudi dkk., 2022). Belum ada penelitian
yang memiliki fokus pada penggunaan metode alkali fusion dalam sintesis nanosilika dari
limbah silica scaling PLTP Dieng. Oleh karena itu, pada penelitian ini dilakukan sintesis
dengan metode alkali fusion dengan tujuan untuk memperoleh nanosilika dari limbah silica
scaling PLTP Dieng sekaligus mengetahui karakteristik nanosilika yang dihasilkan dari
metode tersebut. Diharapkan hasil penelitian ini dapat menjadi solusi untuk mengatasi
permasalahan yang timbul dari limbah silica scaling.

METODE

Alat dan Bahan

Bahan utama dari penelitian ini adalah sampel silica scaling yang diperoleh dari PLTP Geo
Dipa Energi Dieng dalam bentuk bongkahan. Bahan pendukung antara lain sodium
hidroksida (NaOH) dan asam klorida (HCl) 2M dengan merek Merck, serta akuades. Alat
yang digunakan antara lain timbangan digital, horizontal ball mill, sieve shaker, magnetic
stirrer, buret dan statif, oven dan furnace. Alat yang digunakan untuk karakterisasi antara
lain alat x-ray diffraction (Malvern Panalytical), fourier transform infra-red (Shimadzu
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IRAffinity-1S), transmission electron microscope (JEOL JEM-1400), dan particle size analyzer
(Microtrac Nanotrac Wave II).

Penyiapan Material Silica Scaling

Bongkahan silica scaling yang diperoleh dari lapangan panas bumi dicuci beberapa kali
menggunakan air PDAM untuk membersihkannya dari pengotor. Kemudian sampel silica
scaling dihancurkan menggunakan horizontal ball mill sehingga ukuran partikelnya
berkurang secara signifikan dan diperoleh serbuk silica scaling. Selanjutnya dilakukan
pengayakan menggunakan alat sieve shaker. Serbuk silica scaling yang akan diproses lebih
lanjut adalah serbuk dengan ukuran partikel <140 mesh atau <105 um.

Alkali fusion pada Serbuk Silica scaling

Sintesis nanosilika dilakukan menggunakan metode alkali fusion. Serbuk silica scaling
dengan ukuran < 105 pm dan NaOH dicampur secara stoikiometris dengan perbandingan
massa silica scaling : NaOH sebesar 1 : 1,333. Kemudian campuran tersebut diberikan
perlakuan panas dengan penahanan selama 1 jam di furnace pada variasi suhu 600°C,
650°C, dan 700°C. Sampel pada masing-masing perlakuan suhu diberikan kode NS600
(suhu 600°C), NS650 (suhu 650°C), dan NS700 (suhu 700°C). Dalam proses alkali fusion ini
dihasilkan serbuk natrium silikat (Na2SiOs).

Sintesis Nanosilika

Serbuk natrium silikat dilarutkan dengan akuades di gelas beaker dan didiamkan selama
24 jam. Kemudian larutan disaring dan dilakukan proses titrasi larutan natrium silikat
menggunakan HCI 2M. Titrasi dilakukan secara simultan dengan pengadukan di magnetic
stirrer dengan kecepatan 500 rpm dan dilakukan pada suhu ruang. Titrasi dan
pengadukan dijalankan hingga terjadi gelation yaitu pengendapan gel nanosilika. Gel
nanosilika kemudian dibiarkan selama 18 jam. Selanjutnya gel nanosilika dicuci beberapa
kali menggunakan akuades hingga pH netral. Kemudian gel nanosilika disaring
menggunakan kertas saring dan dikeringkan pada suhu 105°C selama 10 jam dan
dihancurkan sehingga diperoleh serbuk nanosilika.

Karakterisasi

Karakterisasi x-ray diffraction (XRD) dilakukan untuk mengetahui kristalinitas dari serbuk
nanosilika yang dihasilkan. Analisis fourier transform infrared (FTIR) dilakukan untuk
mengetahui gugus fungsi yang muncul pada serbuk nanosilika. Sementara itu,
karakterisasi menggunakan transmission electron microscope (TEM) dan particle size analyzer
(PSA) dilakukan untuk menganalisis ukuran dan distribusi ukuran partikel nanosilika
yang dihasilkan.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Sintesis Nanosilika

Pada penelitian ini terdapat dua tahapan dalam sintesis nanosilika. Tahap pertama
adalah alkali fusion yang berprinsip pada pencampuran antara silica scaling dengan sumber
alkali (NaOH) pada suhu tinggi. Pada penelitian ini suhu yang digunakan bervariasi
sebesar 600°C, 650°C, dan 700°C. Proses alkali fusion silica scaling dan NaoH dengan
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perbandingan stoikiometris akan menghasilkan natrium silikat (Allendorf dan Spear, 2001)
dengan reaksi yang ditunjukkan pada Persamaan (1). Fenomena ini dapat terjadi karena
pada suhu tinggi struktur tetrahedral silika akan saling terpisah karena ikatan kation dan
anion cenderung lemah (Schweigert dkk., 2002). Oleh karena itu terjadi ikatan antara
NaOH dan silika yang membentuk natrium silikat (NazSiOs).

Tahap kedua adalah pembentukan gel nanosilika dengan titrasi dari HCl. Menurut
(Hamzah dkk., 2022) reaksi pembentukan gel nanosilika ini ditunjukkan pada Persamaan
(2). Gel nanosilika yang terbentuk berupa endapan berwarna putih yang kemudian
disaring dan dikeringkan sehingga terbentuk serbuk nanosilika.

SiO2 + 2NaOH - Na:SiOs + H.0 (1)
Na:S5iOs + HCl = SiO2 + 2NaCl + H2O  (2)
Karakterisasi Sifat Kristalinitas Nanosilika

Sifat kristalinitas dari nanosilika dikarakterisasi menggunakan metode x-ray
diffraction (XRD). Hasil karakterisasi sifat kristalinitas ini dapat diamati pada Gambar 1.
Berdasarkan hasil karakterisasi menggunakan XRD didapatkan bahwa nanosilika yang
dihasilkan melalui metode alkali fusion pada semua variasi suhu memiliki puncak melebar
yang berpusat pada sudut 20 sebesar 22°. Menurut (Adiatama dkk., 2022) bahwa
nanosilika dengan pola puncak melebar pada rentang 16,3° — 33,8° merupakan karakter
nanosilika amorf.

Selain mengonfirmasi struktur nanosilika adalah amorf, karakterisasi XRD juga
mengindikasikan bahwa metode alkali fusion dapat menghasilkan nanosilika dengan
kemurnian tinggi. Hal ini dapat diamati pada pola XRD Gambar 1.a. bahwa pada sampel
mentah silica scaling terdapat puncak-puncak pada sudut 27,4°, 31,7°, 45,4°, 56,7° dan 66,2°
yang identik dengan pola puncak dari NaCl (Bao dkk., 2017). Sementara itu, pada semua
nanosilika hasil sintesis alkali fusion (NS600, NS650, dan NS700) tidak teramati
puncak-puncak lain selain pola nanosilika amorf.

Jf\l . 4 NaCl

Intensitas (a.u.)
Intensitas (a.u.)

Intensitas (a.u.)

Intensitas (a.u.)

. : : : . : r T ! : ; . . : . : . .
10 20 30 40 50 60 70 80 90 10 20 30 40 50 60 70 80 20
20(%) 20(%)

Gambar 1. Pola XRD material a.) silica scaling, b.) NS600, c.) NS650, dan d.) NS700
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Karakterisasi Ukuran Partikel Nanosilika

Karakterisasi ukuran partikel nanosilika dilakukan untuk mengonfirmasi bahwa
nanosilika yang dihasilkan berada pada rentang ukuran nano, yaitu < 100 nm. Terdapat 2
metode karakterisasi yang dilakukan untuk mengetahui ukuran partikel nanosilika.
Karakterisasi menggunakan particle size analyzer (PSA) dilakukan untuk mengetahui
distribusi ukuran partikel nanosilika seperti ditunjukkan pada Gambar 2. Hasil PSA
menunjukkan bahwa nanosilika NS600 memiliki ukuran partikel pada rentang 396 nm
dan sedikit pada rentang 2130 nm. Sementara sampel NS650 memiliki ukuran partikel
pada rentang 244,6 nm dan NS700 memiliki ukuran partikel pada rentang 387 nm dan
sedikit pada 156,9 nm. Hasil PSA menunjukkan bahwa ukuran partikel nanosilika > 100
nm. Menurut (Munasir dkk., 2013) hal ini dapat terjadi karena pada pengukuran PSA
nanosilika didispersikan pada akuades sehingga berpeluang besar terjadi penggumpalan
partikel nanosilika. Nilai ukuran partikel yang cukup besar ini mengindikasikan bahwa
pada nanosilika yang dihasilkan masih terdapat penggumpalan partikel.

Pengamatan TEM dilakukan untuk mengonfirmasi lebih lanjut ukuran partikel
nanosilika hasil sintesis. Hasil pengamatan TEM dapat diamati pada Gambar 3 untuk
kemudian dilakukan analisis ukuran partikelnya. Rata-rata ukuran partikel nanosilika
NS600, NS650, dan NS700 berturut-turut sebesar 20,14 + 6,81 nm, 10,27 + 2,93 nm, dan
12,54 + 2,22 nm. Hal ini menunjukkan bahwa nanosilika yang dihasilkan melalui metode
alkali fusion sejatinya telah berada pada skala nano (< 100 nm) untuk semua variasi suhu.
Pengamatan TEM juga mengonfirmasi terjadinya penggumpalan pada partikel nanosilika
sehingga pengukuran PSA menunjukkan ukuran partikel yang cukup besar. Secara umum,
baik pengukuran partikel menggunakan PSA dan TEM menunjukkan bahwa ukuran
partikel terkecil diperoleh pada NS650.

Particle Size Distribution Particle Size Distribution
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Gambar 2. Hasil pengukuran PSA a.) NS600, b.) NS650, dan c.) NS700
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Gambar 3. Hasil pengamatan dan pengukuran TEM a.) N5600, b.) NS650, dan c.) NS700
Karakterisasi Gugus Fungsi Nanosilika
Gambar 4 menunjukkan pola hasil karakterisasi spektrum FTIR dari nanosilika dan

silica scaling. Terdapat beberapa gugus-gugus fungsi yang terdeteksi. Gugus-gugus fungsi
tersebut antara lain uluran gugus fungsi Si-O-Si (siloksan) pada bilangan gelombang 1074
cm? (Rahim dkk., 2023) dan 794 cm™ (Pambudi dkk., 2022). Selain itu, terdeteksi juga
gugus fungsi Si-OH pada bilangan gelombang 956 cm™ (Al-Oweini dan El-Rassy, 2009).
Lebih lanjut, terdapat juga gugus fungsi berupa vibrasi asimetris O-5i-O pada bilangan
gelombang 456 cm! (Suryadi dkk., 2023). Karakterisasi FTIR ini mengonfirmasi bahwa
nanosilika hasil sintesis memiliki gugus fungsi pada bilangan gelombang yang identik
dengan silika.
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Gambar 4. Pola FTIR dari nanosilika dan silica scaling

SIMPULAN

Metode alkali fusion NaOH dapat diaplikasikan untuk proses sintesis nanosilika dari
limbah silica scaling PLTP Dieng. Nanosilika yang diperoleh memiliki karakteristik berupa
nanosilika amorf dengan kemurnian silika lebih tinggi dibandingkan limbah silica scaling.
Berdasarkan pengukuran PSA dan pengamatan TEM didapatkan bahwa nanosilika yang
diperoleh cenderung mengalami penggumpalan partikel. Berdasarkan pengamatan dan
pengukuran TEM bahwa ukuran partikel nanosilika yang diperoleh telah berada pada
skala nano (< 100 nm) dengan rata-rata ukuran partikel terkecil diperoleh pada suhu fusion
650°C. Lebih lanjut, karakterisasi FTIR menunjukkan bahwa nanosilika yang dihasilkan
memiliki gugus fungsi pada bilangan gelombang yang identik dengan silika. Dengan
demikian, Metode alkali fusion memiliki potensi besar untuk diterapkan dalam proses
sintesis skala besar nanosilika dari limbah silica scaling PLTP Dieng sekaligus menjadi
solusi permasalahan limbah silica scaling.
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