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Abstract — Silica is commonly used in the fields of adsorption, medicine, catalyst synthesis, material
purification and stationary phase for chromatography. Na,SiO; is a precursor to silica that is more
economical and easily obtained. Basic materials that contain a lot of silica such as chert stones can be
synthesized into Na,SiO;. Silica synthesis generally uses surfactants as a template for silica
polymerization, therefore kosolven is required which can act as a magnifier of the size of crystals
interacting with surfactants. The goal of the study was to determine the effect of n-hexane additions on
the size of silica particles symbolized by S and SHS. Silica is synthesized using the sol-gel method with
the base material Na,SiO; from chert stones, P104 as surfactant, HCI as solvent and n-hexane as an
additive to increase crystal size. Silica is characterized using XRD. XRD measurements showed that the
X-ray difragtogram pattern showed the peaks of S and SH5 products each had an angle of 20 = 22.29°
which had a particle size of 13.19 nm and at an angle of 20 = 25.33° of 13.26 nm.
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I. PENDAHULUAN

Kekayaan yang melimpah, merupakan ciri khas dari
Indonesia, baik itu berupa organik mapun anorganik. Salah
satu material anorganik tersebut adalah silika (Si0O,). Silika
dapat disintesis menjadi prekursor yang lebih ekonomis dalam
pembuatan silika yaitu natriun silikat (Na,SiOs;). Banyak
penelitian terdahulu yang telah mensintesis silika dari natriun
silikat yang disintesis dari bahan alam, diantaranya abu sekam
padi [1], pasir silika [2], dan batu apung [3]. Pada tahun 2019
Alzain telah berhasil mensintesis silika dari natriun silikat
yang disintesis dari batu fuff dengan bantuan surfaktan P104
[4]. Azwar telah berhasil mensintesis natrium silikat dari batu
rijang, dengan menggunkan HNO; 4M, NaOH dan Na,CO;.

Batu rijang merupakan salah sumber silikat dengan
kandungan silika sekitar 79%. Karakteristik dari batu rijang
dapat dilihat pada Gambar 1 dan Tabel 1 berikut :
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Gambar 1. Batu rijang bukit karang putih Indarung Padang
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TABEL 1
KARAKTERISTIK BATU RIJANG [5]
Karakteristik Keterangan
Warna Merah Hati, Kelabu Tua,

Hitam, Coklat Tua

Rumus Kimia Si0, > 80%
Kekerasan 6,5 — 8,0 skala mosh
Sistem Kristal Hexagonal

Berat Jenis 2,6 g/em’

Belahan Pecahan Tidak Sempurna

Kemagnetan Diamagnetik

Silika biasa digunakan sebagai katalis, sensor, pemisahan,
adsorpsi, kromatografi, dan drug delivery setelah dilakukan
modifikasi sisntesis[6]. Silika biasanya disintesis dengan
menggunakan natriun silikat (prekursor), pelarut, surfaktan,
dan zat aditif.

Natrium silika dapat disintesis dari batu rijang. Natrium
silika disebut juga water glass merupakan senyawa yang
terdiri dari ion natrium (Na") dan ion silikat (SiO;”) dengan
jumlah anion silikat yang bervariasi. Natrium silika berperan
sebagai prekursor dalam sintesis silika. Reaksi dasar pelarutan
natrium silikat dalam pembentukan silika sebagai berikut :

Nazsin,(s) + H20 > Na+(aq) + Si032_(aq)
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Na' (g + Si05” (g + HC1 (4M) P20 Si(OH)y(aq) + NaClyy)
Polimerisasi dalam suasana asam,

Si(OH), + OH® ——» Si(OH);0" + H,O
Polimerisasi dalam suasana basa,

Si(OH), + H;0" — 3 Si(OH);0H," + H,0
Tahap kondensasi,

Si(OH);0" + Si(OH);0H, — Si(OH);—O— Si(OH),0

+ OH"

Silika disintesis dengan menggunakan metoda sol-gel,
karena dengan dengan metoda ini dapat mensintesis dengan
suhu rendah, sehingga dapat mengontrol distribusi ukuran
partikel, dan marfologi silika yang dihasilkan lebih homogen
[6-7], dibanding dengan metoda hidrotermal yang
pertumbuhan silica porinya terjadi secara mikroskopik
ditempat yang tertutup dalam autoklav dan pemanasan yang
tinggi[8]. Surfaktan yang digunakan pada penelitian ini adalah
P104. Surfaktan P104 merupakan jenis surfaktan non ionik,
dimana surfaktan yang memiliki gugus netral, bidegradable
dan tidak beracun sehingga aman digunakan [9]. Sintesis
silika dilakukan dengan penambahan zat aditif yaitu n-heksana
yang dapat memperbesar ukuran partikel. N-heksana dapat
memperbesar  ukuran  partikel ~disebabkan n-heksana
merupakan pelarut yang bersifat non-polar sehingga dapat
memperluas inti misel PPO dan bagian rantai PEO dari misel
surfaktan non-ionik mengarah kepermukaan misel yang
menjadi tempat berpolimernya silika [10].

II. METODE PENELITIAN

A. Materials

Bahan yang dibutuhkan dibagi dua yaitu bahan sintesis
natrium silikat, dan bahan untuk sintesis silika. Bahan untuk
pembuatan natrium silikat yaitu batu rijang, HNO; 4M,
NaOH, dan Na,CO;. Bahan untuk sintesis silika yaitu natrium
silikat, HCI 2M, surfaktan P104, aquades dan n-heksana p,.

B. Equipment

Kaca arloji, gelas kimia, krus paltina, labu, termometer,
spinbar, hot plate, kondensor, statif, klem, spatula, corong
buchner, erlenmeyer, desikator, oven, furnace, XRF dan X-
Ray Difraction (XRD).

C. Prosedur penelitian
1. Sintesis Na,SiO;

Batu rijang dihaluskan menggunakan crusher hingga
halus, kemudian diayak dengan ayakan 75 pm, dan besi
ditarik dengan magnet.

Sebanyak 30 gram batu rijang yang telah dihaluskan
direfluk dalam 150 mL HNO; 4M pada suhu 100°C selama 20
jam. Setelah proses refluk selasai larutan di saring dengan
corong buchner dan kertas saring whatman, dan dibilas
dengan aquades panas sampai pH netral. Kemudian di oven
selam 1 jam pda suhu 10 °C.

Sebanyak 10 gram SiO, dicampurkan dengan 12 gram
NaOH serta 8 gram Na,CO;. Kemudian di furnace selama 3
jam pada suhu 300 °C [10].
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2. Sintesis Silika

Surfaktan P104 sebanyak 0,4 gram dilarutkan kedalam 20
mL HCI dan 40 mL aquades. Kemudian n-heksana dengan
variasi 5 mL, 7 mL dan 9 mL dilarutkan dengan 80 mL
aquades, kemudian dicampurkan dengan larutan P104.
Kemudian Na,SiO; sebanyak 10 gram dilarutkan dalam 10
mL aquades dan larutkan dalam larutan P104 dan n-heksana.
Kemudian direfluk pada suhu 25 °C, kecepatan 250 rpm
selama 6 jam. Setelah itu, dipanaskan selama 24 jam pada
suhu 50 °C.

Setelah proses pemanasan selesai, filtrat disaring dengan
menggunkan corong buchner dan kertas saring whatman
sambil dibilas sampai pH netral dengan aquades. Seteah filtral
netral, tahap terakhir adalah dikalsinasi, tetapi dipanaskan
secara perlahan terlebih dahulu dengan oven selama 24 jam
dengan suhu 80°, kemudian baru di dikalsinasi selama 5 jam
dengan suu 550°.

III. HASIL DAN PEMBAHASAN

Silika telah berhasil disintesis dengan menggunakan batu
rijang yang berasal dari Bukit Karang Putih Indarung,
Sumatera Barat. Batu memiliki kandungan silika yang besar,
hal ini sesuai dengan hasil pengujian XRF berikut :

TABEL 2
KANDUNGAN BATU RIJANG HASIL UJI XRF

Komponen Berat %
SiO, 79,99
Al,05 12,78
Fe,0; 3,12
K,O 1,39
MgOo 1,01
P,05 0,75

Dari Tabel 2  terlihat bahwa batu rijang memiliki

kandungan silika yang tinggi, sehingga bisa digunakan
sebagai bahan dasar pembuatan Na,SiO;. Secara umum telah
diketahui bahwa silika tidak dapat larut didalam asam kecuali
dengan HF, aquaregia, dan dapat bereaksi dengan NaOH.
Sementara logam pengotor dalam bentuk oksida dapat larut
dengan menggunakan HNO;.

Silika disintesis dari campuran natrium silikat sebagai
prekursor, surfaktan P104 sebagai pencetak pori, dan n-
heksana sebagai zat aditif dengan metoda sol gel. Sintesis
silika dilakukan dengan empat tahap yaitu : hidrolisis,
kondensasi, aging, dan kalsinasi.

Silika disintesis dengan variasi adanya penambahan n-
heksana dan tidak adanya n-heksana. N-heksana dalam
sintesis silika berperan sebagai agen pembesar ukuran partikel
silika. N-heksana dapat berperan secbagai agen pembesar
ukuran partikel disebabkan n-heksana yang bersifat non
polar. Berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh Shan pada
tahun 2015 n-heksana dapat berperan sebagai agen pembesar
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ukuran misel yang menjadi tamplate berpolimernya silika
[10].

Difraksi sinar-x yang didapat dari analisis XRD dapat
digunakan untuk menentukan ukuran partikel. Silika yang
telah berhasil disintesis disimbol kan dengan S (tanpa
penambahan heksana) dan SHS (penambahan 5 mL heksana).
Berdasarkan uji XRD, diperoleh difraktogram SM sebagai
berikut :

Pesition *7Thets] {Copper (Cuil

Gambar 2. Difragtogram S dengan menggunakan XRD

Gambar 2 menunjukkan bahwa silika memberikan pola
difraksi silaka (SiO,) yang melebar pada sudut 20 = 22,29°,
dengan adanya puncak yang melebar pada difragtogram
bahwa silika bersifat amorf, hal ini sesuai dengan penelitian
yang dilakukan oleh Rohaeti [11]. Silika dikatakan bersifat
amorf disebabkan karena penyususun atom didalam silika
terjadi secara acak dengan derajat keteraturan rendah atau
ukuran partikel yang relatif kecil [11].

Counts

Pastion*ITheta] (Campe (Cui]

Gambear 3. Difragtogram SH5 dengan menggunakan XRD

Gambar 3 menunjukkan bahwa silika juga bersifat amorf,

tetapi melebar pada sudut 26 = 2533° lebih tinggi
dibandingkan SM, sehingga perbedaan dari kedua
difragtogram dapat dilihat jelas dari Gambar 3

Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam

Universitas Negeri Padang (UNP)

berikut:

Intensitas

Lol SMHS

SM

20 40 60 80
20

Gambar 4. Perbedaan difragtogram S dan SHS

Difragtogram yang diberikan oleh XRD untuk masing-
masing sampel S dan SHS5, dapat memberikan informasi
berupa ukuran partikel, yang dapat diketahui dengan
menggunakan persamaan Scherrer berikut :

KL
fi cos 6

D=

Gambar 5. Persamaan scherrer [12]

Perhitungan dilakukan dengan menggunakan data 20 dan
setengah lebar puncak maksimum setiap partikel.

TABEL 3
UKURAN SILIKA BERDASARKAN PERSAMAAN SCHERRER

Silika Ukuran Partikel (nm)
SM 13,19
SMH5 13,26

Tabel 3 menunjukkan bahwa ukuran partikel dari S sebesar
13,19 nm mengalami kenaikan ukuran partikel pada SHS yaitu
hingga 13,26 nm. Peningkatan ukuran partikel ini
membuktikan bahwa ukuran partikel meningkat dengan
adanya penambahan n-heksana pada sintesis silika, dimana
pelarut non polar seperti halnya n-heksana dapat memperbesar
template tempat berpolimernya silika, dan menyebabkan
ukuran partikel meningkat juga [10]. N-Heksana dapat
memperbesar inti misel disebabkan karena heksana mengatur
pembentukan suhu awal reaksi silika yang bernilai rendah [12-
13]. Menurut Kruk, 2012 heksana memiliki kelarutan yang
rendah dalam inti PPO, sehingga secara perlahan dapat
mengatur pembentukan misel tempat berpolimernya silika[15]
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IV. KESIMPULAN

Ukuran partikel silika didapatkan S sebesar 13,19 nm dan [14]

ukuran partikel meningkat dengan penambahan n-heksana
(SH5) hingga 13,26 nm. [15]
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