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 Penelitian ini membahas terkait pengaruh penambahan variasi pH dan CTAB (Cetyl 

Trimethyl Ammonium Bromide) terhadap sintesis silika dari abu vulkanik. Metode yang 

digunakan dalam sintesis silika adalah kopresipitasi. Hasil sintesis silika dilakukan 

analisis XRD, SEM, dan FTIR untuk mengetahui fase, morfologi pada sampel, dan 

gugus fungsi. Pada analisis XRD diperoleh hasil silika dengan struktur kristal 

heksagonal yang lebih dominan. Pada analisis SEM terhadap silika (SiO2) 

menunjukkan morfologi permukaan pada sampel, dimana silika (SiO2) memiliki 

bentuk mesoporous. Hasil dari penelitian ini didapatkan ukuran partikel silika terkecil 

yaitu 27,3174 nm, sedangkan yang terbesar yaitu 103,5214. pH dan CTAB (Cetyl 

Trimethyl Ammonium Bromide) berpengaruh terhadap struktur kristal dan ukuran 

partikel silika yang didapatkan. Pada analisis FTIR didapatkan gugus fungsi Si-OH 

yang menandakan keberhasilan terbentuknya silika. 
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 This research discusses the effect of adding pH variations and CTAB (Cetyl Trimethyl 

Ammonium Bromide) on the synthesis of silica from volcanic ash. The method used in 

silica synthesis is coprecipitation. The results of the silica synthesis were subjected to 

XRD, SEM and FTIR analysis to determine the phase, morphology of the sample and 

functional groups. In the XRD analysis, the results showed silica with a more dominant 

hexagonal crystal structure. SEM analysis of silica (SiO2) shows the surface 

morphology of the sample, where silica (SiO2) has a mesoporous shape. The results of 

this research showed that the smallest silica particle size was 27.3174 nm, while the 

largest was 103.5214. pH and CTAB (Cetyl Trimethyl Ammonium Bromide) influence 

the crystal structure and size of the silica particles obtained. In FTIR analysis, the Si-

OH functional group was obtained which indicates the success of silica formation. 
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I. PENDAHULUAN 

Abu vulkanik Gunung Kelud memiliki kandungan pertikel yang sangat bagus dan berkualitas 

tinggi, yaitu SiO2 67,02%; Fe2O3 12,1%; Al2O3 9%; CaO 10,2%; K2O 1,66%. Kandungan silika 

memiliki persentase paling besar mencapai 67,02%  dapat dimanfaatkan sebagai bahan dasar pembuatan 

silika dari bahan alam (Ramadhanty et al., 2021) . Sintesis silika dari bahan alam yang bersumber dari 

limbah Abu Vulkanik Gunung Kelud memiliki keunggulan, yaitu berbentuk amorphous yang lebih 

reaktif dan memiliki spesific surface area atau luas pemukaan yang besar. Silika dapat disintesis dari 

berbagai sumber alam, antara lain lumpur lapindo, abu vulkanik, abu sekam padi, abu ketel industri 

gula, abu ampas tebu, dan pasir silika alami (Azzahra et al., 2020).  

Sintesis silika memerlukan perlakuan khusus untuk sampai pada skala nano, yaitu menggunakan 

beberapa metode seperti metode sol-gel process, metode gas phase process, metode kopresipitasi, 

metode emulsion techniques, dan metode plasma spraying & foging process (polimerisasi silika terlarut 

menjadi organo silika. Salah satu metode yang mudah dilakukan untuk menghilangkan silika adalah 

metode kopresipitasi. Kopresipitasi memiliki beberapa keunggulan, antara lain: proses berlangsung pada 

suhu rendah dan relatif lebih mudah, dapat diaplikasikan dalam segala kondisi, menghasilkan produk 

dengan kemurnian dan kehomogenan yang tinggi. Apabila parameternya divariasikan maka ukuran dan 

distribusi pori dapat dikontrol (Rakhmawaty et al., 2016). 

Silika mesopori adalah silika berbentuk mesopori dan perkembangan terbaru dalam 

nanoteknologi. Jenis nanopartikel mesopori yang paling umum adalah MCM-41 dan SBA-15. Material 

mesopori, dengan diameter pori dalam kisaran 2–50 nm, merupakan salah satu kategori utama material 

'nanoporous', yang dirancang sebagai material kerangka padat kontinu yang memiliki rongga. 

Metodologi paling umum untuk sintesis silika mesopori dengan menggunakan alkilamonium kuaterner 

(misalnya CTAB) sebagai template, dalam kondisi basa atau menggunakan kopolimer (Pal et al., 2020). 

Nanosilika juga digunakan dalam industri minyak untuk berbagai tujuan seperti drag pengurangan 

media berpori, stabilitas busa dan emulsi dalam Enhanced Oil Recovery (EOR), water invasion di dalam 

shale, kontrol filtrasi di cairan dan kontrol reologi dalam cairan (Thakkar et al., 2020).  

Salah satu faktor yang mempengaruhi proses sintesis terhadap luas permukaan silika adalah 

asam. Fungsi perlakuan asam, termasuk sulfat (H2SO4), klorida (HCl), sitrat (C6H8O7), dan asam oksalat 

(C2H2O4) mempengaruhi pada luas permukaan yang terbentuk. Pada sintesis silika dengan asam sitrat 

area permukaan mencapai titik minimum, jika menggunakan asam sulfat dan asam oksalat luas 

permukaan meningkat, luas permukaan maksimum silika diperoleh dengan menggunakan asam klorida.  

Beberapa penelitian terdahulu telah berhasil mensintesis silika dengan berbagai sumber silika 

yang digunakan. Penelitian yang dilakukan oleh (Dafnaz et al., 2022) dengen judul Pengaruh 

Penambahan Cetyl Trimethyl Ammonium Bromide (CTAB) pada Silika dari Natrium Silikat (Na2SiO3)  

dengan variabel  massa CTAB 0,1;0,15;0,2;0,25;0,3 gram dan nilai pH 1;2;3 dengan waktu aging selama 

16 jam dan didapatkan kondisi optimum pada pH 1 dan massa CTAB 0,1 didapatkan ukuran partikel 

terkecil. Pengaruh pH mempengaruhi ukuran partikel yang dihasilkan, dimana semakin kecil nilai pH 

maka meningkatkan kemampuan agregasi partikel silika sehingga ukuran partikel akan semakin kecil 

pula (Qomariyah et al., 2018). 

Oleh karena itu, pada penelitian ini menggunakan metode kopresipitasi untuk mengetahui 

pengaruh pH terhadap ukuran partikel silika yang dihasilkan dengan penambahan CTAB sebagai 

template pembentuk pori nanopartikel mesoporous. Kelebihan dari metode kopresipitasi adalah 

kemampuannya untuk mengontrol ukuran partikel, distribusi ukuran, dan morfologi yang dihasilkan 

lebih homogen. Karakterisasi XRD digunakan untuk mengetahui fasa yang terbentuk pada sampel, 

karakterisasi FTIR untuk mengetahui gugus fungsi silika, dan karakterisasi SEM untuk mengetahui 

ukuran partikel silika. 

II. METODE 

2.1 Bahan 

Bahan yang digunakan adalah Abu vulkanik yang diperoleh dari Gunung Kelud, Akuades, 

NaOH 1M SAP Indonesia, HCl 2M (37%) SAP Indonesia, dan Cetyl Trimethyl Ammonium Bromida 

(CTAB) Sigma-Aldrich. 
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2.2 Prosedur 

2.2.1 Preparasi Bahan Baku 

Abu Vulkanik Gunung Kelud dengan massa 30 gram dilakukan pengayakan pada ukuran 100 

mesh. Setelah itu, dilakukan  perendaman menggunakan larutan asam klorida (HCl) dengan volume 900 

ml dan dipanaskan pada suhu 40°C serta diaduk menggunakan magnetic stirer dengan kecepatan 300 

rpm selama 60 menit, lalu didiamkan selama 24 jam. Tujuannya adalah untuk menghilangkan 

kandungan besi dan Ti yang ada pada sampel pasir abu vulkanik. 

2.2.2 Sintesis Silika 

Tahap pertama, sampel dilakukan penyeringan serta dicuci menggunakan aquadest hingga pH 

netral. Setelah itu, dilakukan pengeringan untuk menghilangkan kandungan air yang menempel pada 

sampel menggunakan oven selama 60 menit dengan suhu 120°C.  

Tahap kedua, sampel direaksikan dengan Natrium Hidroksida (NaOH) dengan konsentrasi 1M, 

serta dilakukan pengadukan dan pemanasan menggunakan magnetic stirrer dengan kecepatan 300 rpm 

dan suhu 100°C hingga menghasilkan selama 180 menit. Setelah timbul kerak ditambahkan aquadest 

dengan volume 250 ml dan dilakukan proses aging selama 18 jam.  

Tahap ketiga, sampel dilakukan penyaringan untuk memperoleh filtrat. Kemudian, dilakukan 

proses titrasi menggunakan Asam Klorida pekat sebagai titran, proses titrasi dilakukan secara perlahan 

– lahan menggunakan buret hingga terbentuk gel berwarna putih dengan mengkontrol variasi pH 3,5, 

dan 9. Setelah itu, sampel dilakukan pengadukan menggunkan magnetic stirrer selama 60 menit pada 

kecepatan 300 rpm, serta ditambahkan template Cetyl Trymethyl Ammonium Bromide (CTAB) dengan 

variasi massa (gram) 0,1; 0,2; 0,3; dan 0,4.  

Tahap terakhir, sampel dilakukan pencucian menggunakan aquadest hingga pH netral yang 

bertujuan untuk menghilangkan kandungan garam dalam sampel. Proses penetralan dilakukan dengan 

cara gel yang diperoleh ditambahkan aquadest dengan cara di-spray menggunakan spray gun pada 

beaker glass yang telah dipanaskan. Setelah itu, gel disaring dan dilakukan pengeringan menggunakan 

oven selama 60 menit dengan suhu 120 °C, lalu akan diperoleh serbuk silika.  

III. HASIL DAN DISKUSI 

3.1 Karakterisasi XRD 

  
Gambar 1 Representatif pola XRD Silika dengan Variasi pH dan CTAB 

Gambar 1. menunjukkan pola XRD dari sampel silika yang telah dihasilkan dari Abu Vulkanik 

Gunung Kelud. Menurut (Vansant et al., 1995) puncak silika berada pada 26º, 27º, 32º, 56º. Berdasarkan 

hasil uji, struktur kristal yang terbentuk adalah heksagonal dengan puncak tertinggi berada pada sudut 

2θ 31,6743° dan nilai FWHM (Full Width at Half Maximum) sebesar 0,1840. Silika memiliki puncak 

melebar pada 2θ 20-25° yang menunjukkan struktur amorf (kristalinitas yang rendah). Tampak bahwa 

fasa Cetyl Trimethyl Ammonium Bromide (CTAB) memiliki struktur amorf sehingga tidak merubah 

puncak – puncak difraksi silika, yaitu berada pada 27º, 31º,46º, 56º. Penambahan template Cetyl 

Trimethyl Ammonium Bromide (CTAB) dengan berbagai konsentrasi yang berbeda-beda dapat 

      SiO2 
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menghasilkan silika yang berbeda ukuran. Penggunaan template diharapkan dapat meningkatkan pori-

pori partikel sekaligus membentuk struktur pori menjadi lebih seragam (Cejka, J., Bekkum, 2005). 

3.2 Karakterisasi FTIR 

 

 
Gambar 2 Representatif pola FTIR Silika dengan Variasi pH dan CTAB 

Gambar 2. menunjukkan grafik hasil uji FTIR Silika (SiO2) dengan variasi pH dan massa CTAB 

(Cetyl Trimethyl Ammonium Bromide) menghasilkan 5 gugus fungsi. Gugus fungsi pertama, yaitu Si – 

OH dengan panjang gelombang berada pada rentang 3120 – 3450 cm-1. Gugus fungsi kedua, yaitu Si – 

C dengan panjang gelombang berada pada rentang 2700 – 2980 cm-1. Gugus fungsi ketiga, yaitu -OH 

dengan panjang gelombang berada pada rentang 1600 – 1700 cm-1. Gugus fungsi keempat, yaitu Si – O 

– Si dengan panjang gelombang berada pada rentang 1000 – 1115 cm-1. Gugus fungsi kelima, yaitu Si 

– O – Na dengan panjang gelombang berada pada rentang 420 – 800 cm-1. Keberhasilan dalam sintesis 

nanosilika ditunjukkan dengan adanya ikatan hidrogen yang dihasilkan dari interaksi antara gugus 

silanol (Si-OH) yang terletak pada permukaan bahan nanosilika. Selanjutnya, teridentifikasi juga gugus 

fungsi -OH yang menunjukkan masih adanya senyawa H2O yang mengikat air kristal, sehingga perlu 

dilakukan pemanasan untuk memurnikan silika. Keberadaan gugus fungsi Si-O-Si menunjukkan adanya 

kandungan silika pada Abu Vulkanik Gunung Kelud. Serta, terdapat gugus fungsi Si – O – Na, dimana 

senyawa natrium silikat disintesis dari NaOH, sehingga kemurnian silika akan mempengaruhi tingkat 

kemurnian dari natrium silikat yang didapatkan. 

Jika dibandingkan dengan hasil uji FTIR hampir berhasil dengan data yang ada sesuai 

eksperimen yang dilakukan dikarenakan masih terdapat beberapa faktor penyebab kurangnya akurat dari 

hasil eksperimen antara lain pencucian gel silika sehingga masih ada garam yang tertinggal, waktu 

aging, dan lain-lain.  

3.3 Karakterisasi SEM 

Pada penelitian dilakukan uji SEM pada nanosilika untuk mengetahui morfologi dan ukuran 

pada sampel. 

 
(a)                                                (b)                                                  (c)        
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  (d)                                                                        (e) 

Gambar 3 (a) Hasil SEM pada pH 3 dan CTAB 0,1 gram (b) Hasil SEM pada pH 3 dan CTAB 0,3 gram 

(c) Hasil SEM pada pH 5 dan CTAB 0,2 gram (d) Hasil SEM pada pH 5 dan CTAB 0,4 gram (e) Hasil 

SEM pada pH 9 dan CTAB 0,2 gram 

Berdasarkan Gambar 3 (a) - (e). menunjukkan morfologi dari partikel silika yang telah 

ditambahkan Cetyl Trimethyl Ammonium Bromide (CTAB) yang bervariasi, CTAB berfungsi untuk 

meningkatkan pori-pori partikel sekaligus membentuk struktur pori menjadi lebih seragam dengan 

kecenderungan silika yang dihasilkan berbentuk amorf dengan rata-rata ukuran 27,3174 nm - 103,5214 

nm. Pada Gambar 3 (a) - (e) menunjukkan terjadinya aglomerasi partikel yang disebabkan oleh CTAB 

yang belum hilang. Proses untuk menghilangkan template CTAB yang masih menempel pada silika 

adalah dengan cara pemanasan menggunakan furnace pada suhu 250⁰C. Selain itu, berdasarkan hasil 

analisa SEM dengan pereaksi asam klorida memiliki permukaan yang halus dan luas permukaan 

maksimum. Penggunaan asam anorganik dapat menghasilkan garam-garam anorganik yang berukuran 

kecil sehingga saat pencucian sulit untuk lepas dari matriks silika. Hal tersebut menyebabkan 

konsentrasi pada silika rendah karena tingginya unsur Natrium (Na). Menurut (Ahmed A. Moosa, 2017), 

menyatakan bahwa diameter nanopartikel silika yang diproduksi secara kimia dipengaruhi oleh dua 

parameter penting, yaitu waktu pencampuran silika dengan NaOH dan waktu pengeringan. 

Tabel 1 Ukuran Partakel Silika 

         pH 

CTAB (Cetyl 

trimethyl 

ammonium 

Bromide) 

Ukuran 

Partikel  

(nm) 

     3 0,1 27,3174 

     3 0,3 31,2354 

     5 

     5 

     9 

0,2 

0,4 

0,2 

50,6547 

57,5771 

103,5214 

Berdasarkan Tabel 1. dapat diketahui bahwa semakin tinggi pH maka ukuran partikel silika 

semakin besar, begitu juga sebaliknya semakin kecil pH maka semakin kecil ukuran partikel silik. 

Semakin naik pH maka akan semakin meningkatkan kemampuan agregasi partikel silika sehingga 

membentuk partikel yang lebih besar. Hal tersebut terjadi karena semakin tinggi konsentrasi silika dan 

pH semakin besar diameter partikel silika yang dihasilkan. Semakin besar ukuran partikel silika 

menyebabkan semakin kecil pula luas permukaan partikel. Berdasarkan Tabel 1. menunjukkan hasil 

bahwa pH sangat mempengaruhi ukuran partikel silika 

IV. KESIMPULAN 

Penelitian yang dilakukan telah membuktikan keberhasilan sintesis silika dari abu vulkanik 

Gunung Kelud menggunakan metode kopresipitasi terkait pengaruh penambahan variasi pH dan CTAB 

(Cetyl Trimethyl Ammonium Bromide). Hasil sintesis silika dilakukan analisis XRD, SEM, dan FTIR 

untuk mengetahui fase, morfologi pada sampel, dan gugus fungsi. Pada analisis XRD diperoleh hasil 

silika dengan fase amorf yang lebih dominan. Pada analisis SEM terhadap silika (SiO2) menunjukkan 

morfologi permukaan pada sampel, dimana silika (SiO2) memiliki bentuk mesoporous. Hasil dari 

penelitian ini didapatkan ukuran partikel silika terkecil yaitu 27,3174 Nm, sedangkan yang terbesar yaitu 

103,5214. pH dan CTAB (Cetyl Trimethyl Ammonium Bromide) berpengaruh terhadap struktur kristal 
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dan ukuran partikel silika yang didapatkan. Pada analisis FTIR didapatkan gugus fungsi Si-OH yang 

menandakan keberhasilan terbentuknya silika. 
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