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ABSTRAK

Yuni Zahara : Pengaruh Waktu Milling Terhadap Struktur Dan Ukuran Butir
Nano Quartz Dari Nagari Saruaso Kabupaten Tanah Datar

Indonesia memiliki potensi alam yang melimpah, salah satunya adalah bahan
tambang mineral silika. Silika bisa memiliki nilai jual yang tinggi dalam dunia
industri besi baja dengan mengubah kualitasnya dalam nanomaterial. Metode yang
dapat dilaksanakan dalam pembuatan nanomaterial salah satunya adalah High Energy
Milling 3D Motion. Tujuan penelitian ini adalah untuk menyelidiki pengaruh waktu
milling terhadap struktur nano quartz dalam bentuk struktur kristal, ukuran kristal,
ukuran butir, dan morfologinya.

Penelitian ini merupakan penelitian eksperimen yang dilaksanakan di
Laboratorium Material Jurusan Fisika FMIPA UNP dan Laboratorium Geologi Pusat
Penelitian dan Pengembangan Geologi Kelautan (PPPGL) Bandung. Pada penelitian
dilakukan variasi waktu milling yaitu 6 jam, 12 jam, 24 jam dan 30 jam
menggunakan High Energy Milling (HEM) untuk karakterisasi mendapatkan butiran
quartz dalam bentuk nanopartikel. X-Ray Diffraction (XRD) digunakan melihat
struktur Kristal, ukuran kristal dan Scanning Electron Microscopic (SEM) untuk
melihat ukuran butir serta morfologi dari quartz.

Hasil penelitian memperlihatkan bahwa untuk waktu milling 6, 12, 24 jam dan
30 jam didapatkan struktur kristal Hexagonal. Pengaruh waktu milling 6 jam,12
jam,24 jam dan 30 jam di dapatkan ukuran kristal pada sampel quartz sekitar 164
nm, 123 nm, 79 nm, dan 68 nm. Pengaruh waktu milling terhadap ukuran butir serta
morfologi nanopartikel quartz menyebabkan perubahan pada ukuran butir. Ukuran
butir berturut-turut yaitu sebesar 464 nm,380 nm, 345 nm, dan 293 nm. Bentuk
morfologi homogeny merata diseluruh permuakaan.

Kata Kunci : Pasir Kuarsa, Quartz, High Energy Milling (HEM), Struktur Kristal,
Ukuran Butir
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BAB I
PENDAHULUAN
A. Latar Belakang

Indonesia memiliki potensi alam yang melimpah, salah satunya adalah bahan
tambang mineral silika. Silika merupakan jenis logam oksida golongan IV yang
memiliki ketahanan abrasi yang baik, isolator tinggi dan stabilitas termal tinggi.
Pengelolaan sumber daya mineral dapat dilakukan dengan menggali potensi-potensi
mineral yang ada serta mengetahui kandungan di dalam sumber daya mineral
tersebut. Identifikasi jenis mineral penting dilakukan untuk investasi kekayaan alam
yang nantinya akan berdampak pada percepatan dan perluasan pembangunan
ekonomi masyarakat (Ratnawulan, 2013). Salah satu kekayaan alam tersebut
adalah silika yang juga terdapat di Sumatera Barat.

Sumatera Barat banyak terdapat kandungan silika adalah di Nagari Saruaso
Kabupaten Tanah Datar. Hasil dari penelitian Haswati (2014) Nagari Saruaso
Kabupaten Tanah Datar memiliki kandungan silika pada pasir kuarsa setelah
pemurnian adalah 88.957%.. Kandungan mineral silika seperti quartz, cristobalite,
dan trydmite yang ada pada silika memiliki potensi untuk dikembangkan.

Penelitian sebelumnya pernah dilakukan oleh Munasir dkk.,(2012) dalam
penelitiannya tentang uji XRD dan XRF pada bahan mineral sebagai sumber material
cerdas (CaCOs dan SiO2) mengambil pasir kuarsa dari daerah Tuban dan Sumenep

Jawa Timur dengan kemurnian oksida quartz (SiO.) yaitu 76 %. Kelemahannya



ukuran masih mikro sehingga perlu dilakukan pemilihan metode sintesis untuk
menghasilkan material (CaCOs dan SiO2) dengan ukuran nano.  Sehingga dari
penelitian yang telah dilakukan sebelumnya dapat dilihat setiap kawasan memiliki
kadar kandungan mineral oksida yang berbeda-beda dalam setiap sampel pasir
kuarsa. Silika di daerah ini hanya digunakan dalam keadaan mentah (raw material)
menyebabkan nilai jualnya yang rendah. Silika memiliki nilai jual yang tinggi dalam
dunia industri dengan merubah kualitas silika kedalam bentuk nanomaterial.
Nanomaterial adalah pembuatan partikel kedalam ukuran yang kurang dari 100 nm
dan mengubah sifat atau fungsi dari material. Nanomaterial memiliki keuntungan
diantaranya memiliki ukuran yang lebih kecil dari 100 nm, mudah menyerap, dan
memiliki luas permuaakan sentuh yang lebih besar (Rawat et. al, 2006).

Penelitian mengenai nanomaterial penting dilakukan, berdasarkan informasi
dari departemen energi dan sumber daya mineral tentang adanya peraturan
perundang-undangan mineral dan batubara (UU Minerba) no. 4 tahun 2009,
mengandung misi peningkatan nilai tambah di dalam negeri. Perusahaan tambang
diwajibkan mengolah hasil tambang di dalam negeri sekaligus melarang ekspor raw
material (bahan mentah) dan mengolah sendiri bahan material tersebut di wilayah
yang bersangkutan.

Manfaat quartz dalam bentuk nanopartikel untuk bahan industri besi baja
seperti industri kontruksi pada bahan bangunan agar baja yang dilapisi lebih tahan
dalam produksi bangunan, meningkatkan daya tahan, mengurangi jejak karbon

bangunan dan anti korosi (Anwar et.al, 2014). Semakin kecil ukuran butir maka



semakin kuat baja yang dilapisi dan ketahanan korosi akan semakin meningkat
(Radu, 2011).

Penelitian-penelitian nanopartikel yang telah dilakukan oleh Nittaya (2008)
ukuran nano sintesis silika dari bahan sekam padi dengan metode kopresipitasi
menghasilkan silika berukuran 50 nm. Kelemahan metode kopresipitasi adalah suhu
yang digunakan harus rendah dan waktu milling yang singkat.

Partikel nano yang berkualitas tergantung pada waktu milling, berdasarkan
penelitian Sanskiriti (2015) dalam penelitiannya melakukan sintesis nano quartz
dengan teknik High Energy Planetary Ball Mill. Dalam proses yang dilakukan
memakai bola-bola karbit tungsten dengan kecepatan yang digunakan sebesar 350
rpm dan perbandingan berat bola-bola sekitar 10:1 dari total waktu milling selama 48
jam. Proses milling pada nano quartz dengan waktu 6 jam, 12 jam, 24 jam, dan 48
jam didapatkan ukuran kristal rata-rata sekitar 39.41 nm dan ukuran butir untuk
variasi waktu milling yaitu 490nm, 422nm, 133nm, 87nm. Waktu milling 24 jam dan
48 jam didapatkan intensitas puncaknya menurun dan agak melebar. Penurunan dan
pelebaran puncak ukuran butir yang mengecil akibat adanya deformasi mekanisme
yang hebat selama proses milling. Selama proses ini terjadi tumbukan yang hebat,
sehingga dari tumbukkan itu akan dihasilkan energi tumbukan yang dapat
memperkecil ukuran butir. Kelemahan dari penelitian ini bahan yang digunakan
sintetis dimana bahan sintesis yang membutuhkan waktu yang cukup lama,
memerlukan biaya, dan perlakuan secara kimia untuk mendapatkan ukuran

nanopartikel.



Penelitian yang sudah dilakukan sebelumnya oleh Haswati (2014) pada
temperatur 26°C dalam keadaan temperatur ruangan didapatkan fasa Quartz yang
mendominasi namun masih dalam ukuran mikro. Untuk merubah ukuran mikro ke
dalam ukuran nanopartikel dapat digunakan beberapa metode diantaranya metode
hidrotermal, metode sol-gel, sintesis, penguapan fisika dan kimia, dan lain-lainya.
Setiap metode memiliki kelebihan dan kekurangan masing-masing, dimana semua
metode yang digunakan dapat membuat nanopartikel quartz. Sering waktu telah
dikembangkan alat untuk menghasilkan material dalam ukuran nano yang disebut
Ball Mill.

Penelitian ini alat yang akan digunakan untuk menjadikan batuan silika
menjadi nanopartikel adalah alat Ball Mill High Energy Milling Ellipse 3D Motion
(HEM-E 3D). High Energy Milling Ellipse 3D Motion (HEM-E 3D) adalah teknik
yang menggunakan energi tumbukkan antara bola-bola penghancur dan dinding
chamber yang diputar dan digerakkan. Dengan adanya alat ini akan semakin
mempermudah untuk menjadikan silika dalam bentuk nanopartikel. Dengan metode
ini diharapkan Masterplan Percepatan dan Perluasan Pembangunan Ekonomi
Indonesia (MP3EI) 2011-2015 dapat dilaksanakan untuk mempercepat dan
memperkuat pembangunan ekonomi di wilayah ke Sumatera dimana industri besi

baja merupakan salah satu focus MP3EInya.



Berdasarkan penelitian yang sudah dilakukan oleh Haswati (2014) maka perlu
dilakukan penelitian terhadap sifat struktur nano quartz akibat pengaruh waktu
milling dengan menggunakan metode high energy milling.

B. Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang tersebut, maka dapat dirumuskan suatu

permasalahan yaitu :

1. Bagaimana pengaruh waktu milling terhadap struktur nano quartz ?

2. Bagaimana pengaruh waktu milling terhadap ukuran kristal nano quartz?

3. Bagaimana pengaruh waktu milling terhadap ukuran butir serta morfologi nano
quartz ?

C. Batasan Masalah

Berdasarkan perumusan masalah dan mengingat luasnya cakupan penelitian

ini, maka penulis akan memfokuskan permasalahan menjadi :

1. Variasi waktu milling : 6 jam, 12 jam, 24 jam, dan 30 jam

2. Quartz yang diperoleh pada temperature ruangan 26° C.

3. Struktur nano quartz ditinjau dari
a. Struktur kristal quartz (a, B, v, a, b, ¢, grup ruang, dan sistem kristal).
b. Ukuran kristal quartz

c. Ukuran butir dan Morfologi quartz.



D. Tujuan Penelitian
Adapun tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut :
1. Menyelidiki pengaruh waktu milling terhadap struktur nano quartz.
2. Menyelidiki pengaruh waktu milling terhadap ukuran kristal nano quartz.
3. Menyelidiki pengaruh waktu milling terhadap ukuran butir serta morfologi nano
quartz.
E. Manfaat Penelitian
Adapun manfaat yang diharapkan dari penelitian ini adalah:
1. Bagi Penulis
a. Sebagai syarat untuk menyelesaikan program S1 di Jurusan Fisika
Universitas Negeri Padang.
b. Mengetahui pengaruh waktu milling terhadap struktur nano quartz.
2. Bagi Pembaca
a. Menambah pengetahuan pembaca tentang pengaruh waktu milling
terhadap nano quartz.

b. Menjadi tambahan literatur untuk peneliti selanjutnya.



BAB I1
TINJAUAN PUSTAKA
A. Potensi Mineral Silika di Kabupaten Tanah Datar
Kabupaten Tanah Datar dengan ibukota kabupaten Batusangkar, terletak di
sebelah timur laut Kota Padang, dapat dicapai dengan kendaraan roda empat melalui

jalan raya propinsi yang cukup baik sejauh 73 Km ke kota Padang Panjang dan 30
Km ke Batusangkar. Secara geografi terletak di antara 100° 19° — 100° 51° Bujur

Timur dan 00" 17° — 0 40’ Lintang Selatan. Sebelah utara berbatasan dengan
Kabupaten Lima Puluh Koto, sebelah selatan berbatasan dengan Kabupaten Pasaman
dan Kabupaten Solok, sebelah timur dengan Kota Sawahlunto dan sebelah barat
dengan Kabupaten Agam.

Morfologi wilayah Tanah Datar terdiri dari perbukitan dan dataran rendah.
Morfologi perbukitan dicirikan dengan adanya lembah dan lereng yang terjal dengan
puncak puncak bukit yang menonjol, terutama pada daerah - daerah yang ditempati
oleh batuan konglomerat dan volkanik. Morfologi karst merupakan morfologi
perbukitan terjal yang khas terdapat di daerah batu gamping, morfologi ini terbentang
sesuai dengan sebaran batu gamping yang banyak terdapat di wilayah ini seperti di
daerah Lintau buo, Pamusihan, Rao-Rao (Sjahril, 2002). Morfologi Daerah Tanah
Datar dengan struktur alam yang berbeda-beda. Struktur yang terdapat di wilayah ini
terutama adalah sesar, patahan dan perlipatan. Morfologi alam yang membuat daerah

bagian kabupaten Tanah Datar memiliki banyak bahan galian.



Pasir kuarsa terdapat di daerah Kecamatan Tanjung Emas, Kanagarian
Saruaso. Saruaso adalah suatu nagari yang terletak di Kabupaten Tanah Datar
Provinsi Sumatera Barat yang memiliki salah satu potensi terbesar pasir kuarsa di
Indonesia.

B. Silika

Silika (SiO2) adalah senyawa yang ditemui dalam bahan galian yang disebut
pasir kuarsa, terdiri atas kristal-kristal silika (SiO2) dan mengandung senyawa
pengotor yang terbawa selama proses pengendapan. Silika memiliki 2 struktur yaitu
berupa silika amorf dan kristal. Struktur atomik dari kuarsa dalah tetrahidron yang
satu atom silikon dikelilingi empat atom oksigen. Silika yang memiliki empat atom
oksigen terikat pada Si yang membentuk akan membentuk tetrahedral seperti terlihat
pada Gambar 1. Pada temperatur kamar, satuan tetrahiral dari silika akan tersusun
dalam suatu susunan heksagonal dengan kata lain memiliki sistem kristal berupa

heksagonal (Horacio, 2006).

Gambar 1. Struktur Kristal Silikon Dioksida ( Sumber : Rahmawati, 2008)



SiO2 mempunyai beberapa struktur Kristal. Struktur jaringan silika dapat
dibentuk pada temperatur tinggi. Struktur jaringan silika yang umum ialah kuarsa,
tridimit, dan kristobalit. Ketiga dari struktur silika tersebut merupakan perubahan fasa
dari stuktur kristal silika. Selain tiga fasa tersebut, silika memiliki beberapa fasa
lainnya yang bisa ditemukan. Gambar 2 merupakan fasa dari struktur kristal silika.
Sedangkan struktur bersifat ganda dan struktur jaringannya berikatan silang silika
dapat berguna untuk pemakaian tertentu karena nilai muainya rendah. Akan tetapi

sulit dibentuk karena viskositas tinggi (Van Vlack:1995).

Tridimit Kuarsa Kristobalit
Gambar 2. Bentuk Fasa Dari Kristal Silika (Sumber : Van Vlack, 1995)
Penelitian Haswati (2014) diketahui hasil karakterisasi menggunakan XRF
untuk sampel pasir kuarsa yang terdapat di daerah Nagari Saruaso Kabupaten Tanah

Datar Sumatera Barat setelah dimurnikan. Hasil dapat dilihat pada Tabel 1.
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Tabel 1. Kandungan Pasir Kuarsa

No Unsur Kandungan (%)
1 Si 88,957

2 Al 8,577

3 K 1,219

4 P 0,359

(Sumber : Haswati, 2014)

Data analisis XRF memperlihatkan kadar dari kandungan sampel pasir kuarsa.
Kandungan unsur penyusun pasir kuarsa yang paling mengalami peningkatan adalah
unsur Si sebesar 88,957 % karena Si merupakan pembentuk utama dari pasir kuarsa.
Setelah itu terlihat unsur Al sebesar 8,557% dan unsur lainnya dimana terlihat bahwa
unsur yang paling mengalami penurunan adalah P sebesar 0,359% vyang juga
mendominasi pada kandungan pasir kuarsa (Haswati,2014).

C. Fasa Quartz

Quartz adalah mineral utama dari silika dan salah satu mineral pembentuk
kristal optik. Struktur atomik dari quartz adalah tetrahidron yang satu atom silikon
yang dikelilingi empat atom oksigen. Quartz memiliki struktur Kristal p heksagonal
dan a trigonal. Quartz banyak dipakai sebagai bahan industri seperti keramik, sebagai

bahan anorganik yang bukan logam dan dalam industri baja.
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Hal ini juga sesuai dengan penelitian yang telah dilakukan oleh Haswati
(2014), dimana didapatkan hasil bahwa fase quartz lebih banyak didapatkan setelah
melakukan pemanasan pada suhu 26°C dan 1100°C yang bisa dilihat pada Tabel 2.

Tabel 2. Fasa Silika Yang Terbentuk Pada Masing-Masing Sampel

Temperatur Fasa quartz crislt:gl:s)gli e Fasa tridymite
26°C v - -
800°C V v -
900°C V V -
1000°C V v -
1100°C V V V

(Sumber : Haswati, 2014)

Tabel 2 memperlihatkan semua fasa cristobalite dan trydimite mengalami
transformasi secara keseluruhan menjadi quartz pada temperature kalsinansi 26°C.
Pada temperatur kalsinasi 800°C mulai terjadi perubahan fasa transformasi fasa
tridymite ke quartz dan cristobalite.Pada temperature 1100°C terjadi transformasi

fasa quartz,cristobalite dan tridymite. Hal ini dapat dilihat pada Gambar 3.
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Gambar 3. Analisis Hasil Pengukuran XRD Sampel Variasi Temperatur 26°C,

800°C,900°C, 1000°C, 1100°C (Haswati, 2014)
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Gambar 3 menjelaskan adanya pengaruh temperatur terhadap perubahan fasa
silika alam. Pada temperatur 26°C silika berfasa quartz. ketika temperatur 800°C
tampak muncul fasa baru yaitu cristobalite beta dengan bidang hkl [331] dan bidang
hkl [034]. Pada temperatur 900 °C terlihat adanya perubahan fasa silika dimana
bidang kristal [022] quartz hilang atau tidak muncul. Temperatur 1000°C terlihat
muncul fasa cristobalite beta dengan bidang hkl [222]. Ketika temperatur 1100 °C
terjadi penambahan fasa baru yaitu tridymite alfa dengan bidang hkl [311] dan
muncul kembali bidang kristal quartz [022] pada pola difraksi.

Asmuni  (2004) pengaruh temperature terhadap struktur silika pada
temperatur 28°C, satuan tetrahiral dari silika tersusun dalam suatu susunan
heksagonal, tetapi pada temperatur 875 °C kestabilan susunan tertrahidral silika
berubah. Struktur temperatur rendah dari silika disebut kuarsa menjadi mineral
temperatur tinggi disebut kristobalit. Perubahan dari kuarsa ke tridymit memerlukan
perubahan besar dalam susunan kristalnya. Tridymit mengalami dua perubahan pada
jangkauan metastabil pada temperature 117 °C. Penelitian Sirin (2009) menjelaskan
bahwa pada rentang temperatur 600 — 720°C silika memiliki struktur kristal. Saat
temperatur 800-900 °C silika memiliki struktur quartz dan ketika temperatur dinaikan

menjadi 1000 °C maka akan berubah menjadi tridymite dan kristobalit.
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D. Nanopartikel Quartz
1. Nanopartikel

Nanopartikel adalah partikel dengan diameter lebih kecil dari 100 nm,
nanopartikel banyak digunakan dalam aplikasi yang berbeda,seperti dalam bidang
kedokteran dan industri. Sifat khusus dari nanopartikel menawarkan kemajuan baru
dalam penemuan berbagai macam obat-obatan (Abhilash, 2010). Pada dasarnya
nanopartikel dapat dibagi menjadi dua yaitu nanokristal dan nanocarier.

Nanopartikel memiliki kelebihan yaitu memiliki ukuran yang lebih kecil dari
100 nm,memiliki luas permuakaan sentuh yang lebih besar sehingga ikatan antar
partikel satu dengan partikel lainnya akan mudah terbentuk, dan jumlah pereaksi
lebih besar karena ukurannya yang lebih kecil (Rawat et al., 2006). Nanopartikel
dapat diperoleh dari beberapa metode yaitu metode hidrotermal,metode sol-
gel,sintesis, milling, proses penguapan fisika dan kimia. Salah satu metode yang
dipakai yaitu milling dengan menggunakan alat High Energy Milling (HEM) yang
merupakan alat penggiling bola yang digunakan untuk melakukan proses pemaduan
mekanik skala kecil dalam laboratorium. Milling merupakan salah satu metode untuk
menumbuhkan kristal padat tanpa melalui fasa vaporasi atau perlakuan reaksi kimia,
seperti yang biasanya memerlukan proses sintesia lainnya.
2. Nanopartikel Quartz

Penelitian yang pernah ada sebelumnya tentang nanopartikel vyaitu
Premaratne,et.al, (2013) membuktikan bahwa sintesis nanosilika dari sekam padi

menghasilkan permukaan yang baik. Hasil SEM menunjukkan ukuran partikel
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nanosilika sekitar 50-70 nm tanpa penggumpalan. Kekurangan dari metode ini yaitu
harus menggunakan zat pencampur lainnya dengan memberikan perlakuaan secara
Kimia.

Lestari dkk., (2013) dalam penelitiannya tentang pengaruh variasi milling
time pasir silika terhadap sifat ketahanan korosi komposit pada plat baja menjelaskan
bahwa semakin lama waktu milling maka terjadi reduksi ukuran partikel yang
semakin besar. Semakin kecil ukuran partikel maka ketahanan korosi komposit akan
semakin tinggi. Chrusciel,et.al., (2003) menjelaskan dalam bahwa sintesis nanosilika
menggunakan metode sol-gel dan penambahan polimer. Nanosilika ketika bereaksi
dengan air akan menghasilkan gugus hidroksil yang dapat bereaksi dengan senyawa
organik pada polimer.

3. Aplikasi Nanopartikel Quartz

Quartz salah satu bahan galian yang terdiri atas kristal-kristal yang berwarna
putih serta sifat-sifat fisik yang unik. Salah satu aplikasi dari nanopartikel quartz
yaitu dalam industry besi baja. Menurut Anwar et.al, (2014) menyatakan bahwa
nanosilika dapat digunakan untuk industry konstruksi pada bahan bangunan agar baja
yang dilapisi nanosilika lebih tahan lama. Gamal et.al, (2015) membuktikan bahwa
nanosilika dapat digunakan sebagai anti korosi. Quartz juga memiliki aplikasi lainnya
yaitu sebagai alat optic luminesensi. Sifat quartz yang digunakan sebagai alat optik
dan fotoluminesensi yaitu quartz memiliki sifat kaca yang dapat memantulkan
seberkas cahaya yang menghasilkan kaca yang tembus cahaya. Fotoluminesensi

adalah pancaran cahaya dari suatu bahan yang tidak panas. Fotoluminesensi dapat
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terjadi oleh gerakan subatomik atau tekanan pada kristal yang disebabkan oleh waktu
milling yang lama akan menghasilkan temperatur vial jar tinggi. Syarat kandungan
kaca silikanya adalah 34,6% dan untuk menghasilkan alat optik dan fotoluminesensi
yang bagus (Sanskriti, 2015).
E. Sintesis Nanopartikel

Sintesis dapat dilakukan dalam fasa cair,padat,dan gas. Proses sintesis dapat
berlangsung secara fisika dan kimia. Proses sintesis secara fisika terjadi pemecahan
material besar menjadi material berukuran nanometer, atau pengabungan material
berukuran sangat kecil menjadi partikel berukuran nanometer tanpa mengubah sifat
bahan. Sintesis secara kimia melibatkan reaksi kimia dari sejumlah material awal
sehingga menghasilkan material baru dalam ukuran nano. (Abdullah, M.dkk. 2008).

Secara umum sintesis nanopartikel akan masuk dalam kelompok besar dengan
dua cara yaitu secara top down(fisika) dan bottom up(kimia). Top-down adalah
penghancuran dan penghaluskan bubuk sampai berukuran nano meter. Pendekatan
top down dapat dilakukan dengan teknik Mechanical Alloying-Powder Metallurgy
dan Mechanical Milling-Powder Metallurgy. Mekanisme mechanical alloying,
material dihancurkan hingga menjadi bubuk dan dilanjutkan dengan penghalusan
butiran partikelnya sampai berukuran nanometer. Kemudian, bubuk yang telah halus
disinter hingga didapatkan material final. Contohnya penggerusan dengan alat
milling.

Bottom up adalah material yang dibuat dengan menyusun dan mengontrol

atom-atom atau molekul-molekul sehingga menjadi bahan yang memenuhi suatu
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fungsi. Sintesa nanomaterial dilakukan dengan mereaksikan berbagai larutan kimia
dengan langkah-langkah tertentu sehingga terjadi suatu proses larutan yang homogen.
Contohnya menggunakan teknik sol-gel, kopresipitasi, dan aglomerasi fasa (Kumar,

2005).

Gambar 4. Dua Pendekatan Sintesis Nanopartikel: Top Down Dan Bottom Up
(Abdullah, M.dkk., 2008).

Gambar 4 menjelaskan tentang suatu material yang dihasilkan nanostruktur
maka partikel-partikel penyusunnya harus dilindungi sehingga partikel-partikel dapat
digabung menjadi material yang berukuran besar maka sifat individualnya dapat
dipertahankan. Sifat material nanostruktur sangat bergantung pada ukuran, komponen
Kimiawi unsur-unsur penyusun material, keberadaan interface (grain boundary) dan

interaksi antar grain penyusun material nanostruktur.
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F. Pengaruh Waktu Milling Terhadap Struktur Dan Ukuran Kristal

Pengaruh waktu milling terhadap struktur dan ukuran Kkristal memiliki
beberapa faktor dalam membentuk suatu material menjadi homogen. Proses ini akan
mempengaruhi perubahan penyusun atom sehingga dapat mempengaruhi struktur
kristal dan ukuran kristal. Temperature milling akan mempengaruhi serbuk yang
terjadi di dalam tabung jar. Saat serbuk yang telah mengalami milling terlalu lama
akan menyebabkan panas kemudian didinginkan secara perlahan maka atom-atom
dalam bahan tersebut dapat tersusun secara teratur menempati Kisi-kisinya
membentuk suatu kristal. Pergerakan dari atom-atom akan mempengaruhi dari
struktur kristal yang telah dipanaskan. Sehingga akan terjadi dua fasa yang terbentuk
tergantung perubahan atom-atom yang terjadi. Jumlah fasa kristalin memiliki cukup
banyak kombinasi atom-atomnya atau kelompok-kelompok atom. Fasa amorf relatif
sedikit karena tidak memiliki tatanan rentang-panjang dan susunan atomnya tidak
jelas. Perbedaan fasa yang terjadi tidak lepas dari pengaruh energi yang dimiliki
atom-atom untuk proses difusi. Atom-atom yang berdifusi dapat berpindah dari suatu
lokasi Kisi-fasa o ke kisi fasa b. Perpindahan atom-atom ini dapat terjadi, apabila
atom tersebut memiliki energi untuk melewati hambatan potensial seperti yang

ditampilakan pada Gambar 5.
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Energi —

Posisi atomilk —=

Gambar 5. Hambatan Energi Yang Memisahkan Keadaan Structural
(Sumber : Smallman, 2000 )

Pada Gambar 5 dapat diketahui bahwa untuk melewati hambatan potensial
maka atom harus memiliki energi lebih besar dari energi Qu-p=Hm-H. untuk
pemanasan. Hal ini sesuai dengan hasil penelitian-penelitian yang dilakukan oleh
penelitian Dessy dan Mohammad (2014) yang juga dalam penelitiannya tentang
pengaruh variasi waktu penahanan proses kalsinasi terhadap precursor bahan katoda
Lithium Ferrophospate. Pada analisa kualitatif XRD serbuk milling dengan variasi
waktu milling,terdapat empat fasa yang teridentifikasi. Fasa-fasa tersebut adalah
LisFe2(POa)3, LiFePOa,Lia(P207),dan LiFeP30s. Terlihat pada gambar bahwa pada
waktu milling 8 jam fasa yang dominan muncul belum terlihat dimana masih terdapat
fasa-fasa lain. Sedangkan pada waktu milling 15 jam fasa murni yang tebentuk sudah
terlihat yaitu fasa yang dominan memiliki puncak tertinggi yaitu LisFe2(PO4)3. Hal itu
disebabkan oleh lamanya variasi waktu milling yang diberikan. Semakin lama waktu

milling yang terjadi maka akan terbentuk fasa-fasa murni karena pengaruh

meningkatnya temperature pada saat terjadinya milling.
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Gambar 6. Pola difraksi LFP yang dikalsinasi pada suhu 700°C selama 8jam, 10jam,
12 jam dan 15 jam (Dessy, 2010).

Dari analisa data dengan XRD, dapat diketahui komposisi fasa secara
kualitatif. Pada serbuk yang dikalsinasi pada temperatur 700°C selama 8 jam
terkandung 4 fasa antara lain LiFePOs, LisFe2(PO4)s, LisP207 dan LiFeP3O..
Sedangkan pada serbuk yang dikalsinasi selama 10, 12, dan 15 jam hanya terkandung
3 fasa, yaitu LiFePOa, LisFez(POa4)s dan LisP207.

Berdasarkan analisa pola difraksi yg diperoleh,mengindikasikan puncak-
puncak struktur fasa LiFePO4 dan LisFe2(POa)sberada pada posisi sudut difraksi yg
sama. Berdasarkan data LiFePOs, dimana fasa memiliki struktur olivine dengan
sistem kristal orthorhombic dan space group, dan LisFe2(POgs)sdimana fasa ini
memiliki struktur Nasicon dengan sistem kristal orthorhombic dan space group
Pcan.

Hasil dari pembuatan nanopartikel juga dipengaruhi oleh waktu milling,hal ini
dibuktikan dengan Sanskriti (2015) dalam penelitiannya tentang optical and
photoluminescence studies of synthetic quartz nanoparticles prepared by high energy

planetary ball milling techniques.
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Gambar 7.Hasil Uji XRD Pada Variasi Waktu Milling
48 Jam (Sanskriti, 2015)

Gambar 7 menunjukkan analisa kualitatif XRD serbuk milling dengan variasi
waktu milling 48 jam terlihat bahwa intensitas puncaknya semakin menurun dan
pelebaran kurva. Perubahan ini mengakibatkan ukuran kristal semakin mengecil serta
struktur kristal dari unsur pembentuk juga ikut berubah. Pada Tabel 3 menunjukkan
perubahan ukuran kristal berdasarkan perubahan posisi 26 dan lebar kurva (FWHM)

yang terjadi. Pengukuran ukuran kristal dari setiap unsure dihitung menggunakan

rumus Scherrer sebagai berikut :

_ 092
" Bcos@ (1)

Keterangan :

D = Ukuran butir

A = Panjang gelombang
B = FWHM/ 2

0 = Sudut difraksi



Samples ‘wﬁﬁfnﬁﬂﬁ A 1:;%2 ;U?nr:‘:; j.i’e
Q1 6 490
5Q2 12 422
SQ3 24 133
SQ4 48 87

(Sumber : Sanskriti, 2015)
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Tabel 3. Analisis Data XRD Hasil Milling Terhadap Ukuran Butir

Pada Tabel 3 terlihat ukuran kristal pada setiap variasi waktu milling
mengalami penurunan. Pada saat waktu milling 6 jam ukuran Kristal yaitu sebesar
490 nm, saat waktu milling 12 jam ukuran Kristal yaitu sebesar 422 nm,namun saat
waktu milling 24 jam ukuran kristal mengalami penurunan yaitu sebesar 133 nm.
Ukuran kristal tambah mengalami penurunan pada saat waktu milling 48 jam yaitu
sebesar 87 nm. Hal ini dikarenakan pada saat proses milling serbuk mengalami
penghancuran secara berulang. Dalam prosesnya semakin cepat perputaran ball mill
maka energi yang dihasilkan juga semakin besar dan menghasilkan temperatur yang
semakin tinggi.

Hasil analisa XRD diperoleh penelitian Nugroho (2014), bahwa semakin lama
waktu milling ukuran kristal nanopartikel PbTiOs semakin menurun. Hal ini sesuai
dengan tujuan mechanical alloying yang berfungsi refinement ukuran partikel yang
ditandai dengan redukso ukuran Kristal. Hubungan lama waktu milling dengan

ukuran kristal PbTiOs ditunjukkan pada Gambar 8.
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Gambar 8. Grafik ukuran kristal setelah sintering dengan variasi milling time dan
temperature sintering (Sumber : Nugroho, 2014).

Gambar 8 menunjukkan grafik ukuran kristal setelah sintering.Variasi milling
time 10, 20 dan 30 jam dengan kecepatan 300 rpm dan sintering temperatur 850,
900 dan 1000°C holding time 60 menit menghasilkan senyawa PbTiO3 dengan
ukuran kristal rata-rata sebesar 90.85 nm. Terlihat juga bahwa ukuran Kristal yang
paling kecil terjadi pada ukuran kristal dengan waktu milling 10, 20 dan 30 jam
dengan temperatur sintering 850°C. dan yang mencapai ukuran paling kecil yaitu
dengan waktu milling 20 jam dengan ukuran kristal terkecil sebesar 51.75 nm. Pada
sintering dengan temperatur 900 dan 1000°C ukuran kristal dengan variabel milling
mengalami peningkatan ukuran kristal. Dengan demikian PbTiO3 mengalami
kenaikan ukuran kristal. Hal ini menunjukkan adanya crystal growth yang terjadi
akibat peningkatan temperatur sintering. Kecepatan milling tinggi berkorelasi
dengan peningkatan temperatur di dalam vial selama proses mechanical alloying.

Proses sintering juga telah membuat adanya peningkatan ukuran kristal pada pelet
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PbTiO3.Peningkatan ukuran kristal diakibatkan oleh adanya pertumbuhan butir
dengan peningkatan temperatur melalui proses sintering.
G. Pengaruh Waktu Milling Terhadap Ukuran Butir dan Morfologi
Permuakaan

Waktu milling sangat berpengaruh terhadap morfologi permuakaan pada
sampel, dimana semakin lama proses waktu milling yang dilakukan maka ukuran
struktur permuaakan akan semakin kecil. Secara teori laju dari pengabungan atom
bergantung dari energi Kinetik dari muatan bola giling yang bereaksi dan berdifusi.
Proses ini melibatkan terjadi nya difusi atom sehingga serbuk yang dihasilkan akan

lebih homogen terlihat pada Gambar 9.

motion of a host or substitutional atom

O . vacancy 1
vacancy QO

Gambar 9. Proses Difusi Atom (Sumber : Smallman, 2000)

Pada Gambar 9 menjelaskan kekosongan dalam struktur atom dapat terjadi
pada suatu material saat dipanaskan sehingga atom dan daerah kosong akan
berpindah posisi. Partikel serbuk akan mengalami gaya tekan dari benturan bola-bola
milling yang diakibatkan oleh penghancuran yang secara berulang. Karena gaya tekan

yang tinggi maka luas permukaan dari partikel serbuk menjadi lebih besar. Semakin
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cepat perputaran milling maka semakin tinggi pula energi yang diterima serbuk. Hal
ini dikarenakan energi Kkinetik bola-bola milling yang diteruskan ke serbuk yang
digerus sehingga energi kinetik yang diterima serbuk lebih tinggi pada kecepatan
milling yang tinggi. Kecepatan tinggi dengan temperatur jar yang tinggi akan
menyebabkan terjadinya proses difusi dan mendorong terjadi serbuk yang homogen.
Temperatur yang tinggi dapat merugikan karena akan mempercepat proses
transformasi dan aglomerasi(penggumpalan) pada serbuk. Partikel yang mengalami
pengumpalan akan memerlukan energi penghancuran yang lebih besar untuk
memecah partikel dan membutuhkan energi yang besar juga dalam mengikat partikel.
Saat terjadi kesetimbangan maka ukuran partikel akan menjadi semakin halus dan
menghasilkan kesetimbangan energi dalam memecah partikel serbuk sehingga
partikel akan bercampur secara homogen. Sehingga akan terjadi perubahan ukuran

serbuk terhadap waktu milling yang terlihat pada Gambar 10.
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Gambar 10. Perubahan ukuran serbuk terhadap waktu milling
(Sumber :  Suryanarayana, 2001)
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Pada Gambar 10 terlihat perubahan ukuran serbuk terhadap waktu
milling,dimana saat diberikan waktu milling yang kecil ukuran serbuk besar sampai
mencapai waktu optimum sehingga saat diberikan waktu milling yang rentangnya
jauh lebih lama terlihat bahwa ukuran serbuk mengalami pengecilan ini diakibatkan
milling yang dilakukan secara berulang sehingga serbuk menjadi homogen. Sesuai
dengan hasil penelitian yang telah dilakukan pengamatan morfologi serbuk sintesis
nanopartikel quartz pada penelitian Sanskriti (2015) terlihat bahwa pada Gambar 11
memperlihatkan morfologi serbuk sintesis nanopartikel quartz dengan variasi waktu

milling 6 jam, 12 jam, 24 jam, dan 48 jam.

Gambar 11. Hasil SEM serbuk sintesis nanopartikel quartz perbesaran 1000x
dengan variasi waktu milling (Sumber : Sanskriti, 2015).

Pada Gambar 11 terlihat bahwa semakin lama variasi waktu milling maka
ukuran butir akan semakin halus. Penghalusan serbuk terlihat dengan semakin

mengecilnya ukuran serbuk. Butiran serbuk yang berukuran besar akan terlihat
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semakin mengecil. Dimana lamanya waktu milling dapat menyebabkan butiran
serbuk akan mengumpalan akibat naiknya temperatur selama serbuk didalam vial
tabung jar sehingga akan mengakibatkan bentuk ukuran butir tidak menentu.
Berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh Sardjono (2013), dimana gambar
9 memperlihatkan morfologi serbuk Nd sebelum dan sesudah diproses (0 jam,10 jam,

20 jam dan 40 jam).

10 jam
milling

20 jam

L2 40 jam
milling

milling

Gambar 12. Foto SEM dari sampel dari campuran Nd,Fe sebelum dan sesudah di
milling 10, 20 dan 40jam (Sumber : Sardjono, 2013).

Pada gambar terlihat bahwa bahan serbuk Nd, Fe yang dipakai pada mulanya
berukuran sekitar 1-3 um. Sering semakin lamanya proses pengilingan, ukuran serbuk
semakin mengecil akibat penghancuran yang dilakukan oleh bola-bola milling.
Setelah milling selama 10 jam diperoleh ukuran butiran sekitar 1 -8 um, untuk proses

milling 20 jam ukuran butir menjadi sekitar 1- 3 um dan untuk proses milling 40 jam
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diperoleh ukuran butir sekitar < 2 um dan terjadi aglomerasi dari beberapa butiran
menggunakan scanning electron microscope (SEM). Lamanya waktu milling tidak
selamanya menyebabkan ukuran butir semakin mengecil. Waktu milling juga dapat
mengakibatkan penggumpalan atau aglumurasi pada sampel apabila dilakukan
milling yang terlalu lama.
H. Kristal
1. Struktur Kristal

Struktur kristal sangat penting dalam mengkarakterisasi suatu material yang
memiliki sifat teratur. Struktur tersebut menjelaskan susunan atom,arah kristal dan
bentuk kristal. Sebuah kristal idel disusun oleh satuan-satuan struktur yang identik
secara berulang yang tak hingga di dalam ruang. Semua stuktur kristal dapat
digambarkan atau dijelaskan dalam istilah lattice (kisi) dan sebuah basis yang
ditempelkan pada setiap titik kisi. Kristal dapat terbentuk dari larutan, lelehan, uap
atau gabungan dari ketiganya (Suud, 2003).
2. Sistem Kristal

Kisi kristal yang biasa disebut kisi dapat dikatakan sebagai abstraksi dari
kristal, sehingga kisi merupakan pola dasar atau pola geometri dari kristal. Struktur
kristal dapat dipisahkan ke dalam suatu grup berdasarkan konfigurasi sel satuan atau
susunan atom (Cullity, 1956). Jika atom-atom dalam kristal membentuk susunan
teratur yang berulang maka atom-atom dalam kristal harus tersusun dalam salah satu

dari 14 bentuk kisi-Kkisi tersebut. Berdasarkan parameter kisi tersebut maka berbagai
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sel satuan dapat digolongkan dalam tujuh sistem Kristal (Suud, 2003). Tujuh sistem

Kristal dapat dilihat pada Tabel 4.

Tabel 4. Sistem Kristal, parameter kisi dan Kisi bravais (Charles, 2005)

Panjang sumbu
Sistem dan sudut Kisi Bravais Simbol Kisi
Kubus Simple P
a=b=c Body-centered I
a=p=y=90° Face-centered F
Tetragonal a=b#c Simple P
a=B=y=90° Body-centered I
Ortorombik Simple P
a#b#c Body-centered I
a=p=y=90° Base-centered C
Face-centered F
Rombohedral/Trigonal a=b=c Simple P
o=p=y#90°
Hexagonal a=b#c Simple P
a=p=90°
y=120°
Monoklinik a#b#c Simple P
a=y=90°,#B Body-centered I
Triklinik aa#b#c Simple P
oFPFy#90°

3. Faktor Struktur

Menentukan intensitas hamburan oleh struktur atom, maka dapat digunakan
faktor struktur. Dalam menetukan faktor struktur maka harus ditentukan terlebih
dahulu intensitas yang dihamburkan oleh satu atom.

Faktor struktur merupakan penjumlahan dari gelombang yang terhambur oleh

tiap partikel. Sehingga dapat disimpulkan :
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F = XV fnez"i (hu +kv+1lw) )
Keterangan:

f : faktor hamburan

F: faktor struktur

N: Jumlah gelombang terhambur

h,k,l : bidang kristal

u,v,w : koordinat atom

Faktor struktur (F) merupakan pengaruhstrukturkristalpadaintensitasberkas

yang didifraksikan (Cullity, 1956). Dimana intensitas yang muncul sebanding dengan

faktor struktur. Hal ini sesuai dengan Persamaan 19.

1+cos?26 )
sin20 cosO

I=1fp ( 3)
| adalah intensitas, f adalah faktor struktur, p adalah faktor multiplisitas dan 6 adalah
sudut bragg (Cullity, 1956). Nilai faktor struktur bergantung pada arah difraksi. Kisi
kristal memiliki factor struktur yang berbeda seperti :
a. Faktor struktur pada simple kubik (simple cubic)

Simplest cubicadalah sebuah bagian sel yang hanya memiliki satu atom asli,
yang mempunyai fraksi koordinat 0 0 0. Sehingga faktor strukturnya :

F = fe?™© = f sehingga F? = f? (4)

Artinyaintensitas selalu muncul pada sembarang nilai hkl

b. Faktor struktur pada sel kubik pusat badan(simple cubic)
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Sel ini mempunyai dua atom yang sejenis berada pada 0 0 0 dan %2 Y% %,

sehingga faktor strukturnya :

F = fezm(O) _|_f82m'(§+§+é) =f[1 +ferti(h+k+l)] (5)
Ketika (h+k+I) genap maka F=2f dan F?=4f2 tapi saat (h+k+I) ganjil maka F=0 dan
F?=4f 2. Artinya, intensitas muncul jika nilai h+k+I bilangan ganjil, dan intensitas
tidak muncul pada h+k+I bilangan genap.
c. Faktor struktur pada sel kubik pusat muka (simple cubic)
Sel ini berisi empat atom sejenis berada pada 000, ¥2 %2 0, ¥2 % 0, dan 0 %2 %,

sehingga memiliki faktor struktur :
F = femi® 4 f ezm(§+§) +f ezm(%%) +f ezm(g%)
F=1 +fe7ti(h+k) + fem'(h+l) _|_fem'(k+l) (6)
Jika h, k, dan | sama, maka ada tiga kesimpulan (h+k), (h+l), dan
(k+l)merupakan bilangan bulat genap dan setiap syarat pada persamaan di atas
bernilai 1.Maka:

F=4f
F?=16 f2 (7)

Jika h, k, dan | tidak sama, maka jumlah dari tiga eksponensial adalah -1, baik
dua dari indeks gasal dan satu genap atau dua genap dan satu gasal. Sebagai contoh h
dan | genap dan k gasal, misalnya 012.Sebagai contoh h dan | genap, dan k

gasal.Maka:

F2=0 @)
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I. High Energy Milling Ellipse 3D (HEM-E 3D)

Gambar 13. High Energy Milling Ellipse 3D (HEM-E 3D)
(Sumber : Nanotech Indonesia, 2014)

HEM-E 3D adalah mesin untuk menghasilkan nanopartikel yang didesain dan
dikembangkan para pakar nanoteknologi Indonesia melalui berbagai inovasi, test dan
pengalaman. Desain high energy ballmil yang bergerak ellipse secara tiga dimensi
dapat meningkatkan kinerjanya menjadi lebih efisien. High energy ballmil ini
memiliki pola gerakan ellipse tiga dimensi yang mengoptimalkan tumpukan bola-
bola dalam jar sehingga meningkatkan efektifitas penghancuran dan mempersingkat
waktu milling.

HEM-E 3D dapat memproses berbagai jenis material alam antara lain: hard
brittle,obat-obatan, kosmetik, dan lain-lain. Konfigurasi standar HEM E3D terdiri dari
motor, wadah tabung (jar), system mekanik 3D, timer otomatis, rangka besi dengan

peredam suara.
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1. Prinsip Kerja HEM E3D

Milling dengan ballmill pada dasarnya adalah penghancuran yang terjadi
karena penggerusan bubuk yang terdapat di permukaan bola pada saat berbenturan
dengan bola lain sehingga besar impak yang diberikan oleh bola adalah sebesar gaya
benturan persatuan luas permukaan bola yang bertumbukan. Bola yang luas area
benturannya semakin kecil, akan memberikan impak yang semakin besar, sehingga
kemampuan penghancuran menguat dengan pengecilan area sentuhan. Oleh karena
itu, bubuk nanopartikel lebih mudah dibentuk dengan menggunakan bola-bola yang
lebih kecil. Disamping itu, frekuensi benturan merupakan faktor pemercepat

penghancuran.

(Gerakan ola

Gambar 14. Konsep penghancuran partikel pada ball mill dan perbandingan
pola gerakan HEM E3D dengan teknologi terdahulu.
(Sumber : Nanotech Indonesia, 2014)
2. Keunggulan HEM E3D

Keunggulan dari alat ini adalah sebagai berikut :
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a. Mesin yang dapat digunakan untuk melakukan pencampuran,
homogenisasi (keseragaman), mechano kimia (membuat reaksi mekanik-
kimia), penggilingan mekanik, mekanik paduan, dan melakukan emulsi.
Jadi akan dihasilkan nanopartikel dengan cara penghalusan material
hingga skala nanometer.

b. Laju penghancuran yang tinggi, pengkondisian system milling yang
mudah sehingga mekanisme proses amorfisasi dan pembentukan
nanopartikel lebih cepat dan efektif.

c. Menjadi peralatan untuk membuat nano powder dengan harga murah dan
meningkatkan efisiensinya.

d. Terdapat sistem elektronik terpadu meliputi sistem pengendali motor, dan
pengatur waktu (Nanotech Indonesia).

J. X-ray diffraction (XRD)

Difraksi sinar-X digunakan untuk mengidentifikasi struktur kristal suatu
padatan dengan membandingkan nilai jarak d (bidang kristal) dan intensitas puncak
difraksi dengan data standar. Prinsip dari XRD adalah hamburan oleh tiap atom dan
interferensi gelombang-gelombang oleh tiap atom yang mengenai permukaan kristal.
Bila sinar dilewatkan ke permukaan kristal, maka sebagian sinar akan dihamburkan
dan sebagian lagi akan diteruskan ke lapisan berikutnya. Sinar yang dihamburkan
akan  berinterferensi  secara  konstruktif  (menguatkan) dan  destruktif

(melemahkan).Hamburan sinar yang berinterferensi inilah yang digunakan untuk



35

analisis.Difraksi sinar-X hanya terjadi pada sudut tertentu sehingga suatu zat akan

mempunyai pola difraksi tertentu (Pratapa, 2004).

incident light reflected light

Gambar 15. Difraksi bidang kisi (Sumber : Arthur Beiser, 1992)

Gambar 15 menunjukkan seberkas sinar mengenai atom A pada bidang
pertama dan B pada bidang berikutnya. Jarak antara bidang A dengan bidang B
adalah d. Berkas-berkas tersebut mempunyai panjang gelombang A, dan jatuh pada
bidang kristal dengan jarak d dan sudut 6. Agar mengalami interferensi konstruktif,
kedua berkas tersebut harus memiliki beda jarak n A. Sedangkan beda jarak lintasan
kedua berkas adalah 2d sin 6. Interferensi konstruktif terjadi jika beda jalan sinar
adalah kelipatan bulat panjang gelombang A, sehingga dapat dinyatakan dengan
Persamaan 2:

nA = 2dnk SIin@ %)

Sedangkan untuk menghitung ukuran butir kristal menggunakan

Persamaan Scherrer.
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__0,9%x1
o B xCos 6

(10)

Keterangan:
t : Ukuran butir
A: panjang gelombang
0 : sudut difraksi
B : lebar puncak (rad)
(Cullity, 1956)
K. Scanning electron magnetic (SEM)

Konsep awal yang melibatkan teori SEM pertama kali diperkenalkan di
Jerman (1935) oleh M. Knoll. Konsep standar SEM modern dibangun oleh Van
Ardenne pada tahun 1938 yang ditambahkan scan kumparan ke mikroskop electron
(Handayani, dkk, 2007).

SEM merupakan suatu mikroskop elektron yang menghasilkan gambar
beresolusi tinggi dari sebuah permukaan sampel. Gambar yang dihasilkan oleh SEM
memiliki karakteristik penampilan tiga dimensi, dan dapat digunakan untuk
menentukan struktur permukaan dari sampel. Prinsip kerja SEM adalah difraksi
electron. Elektron yang ditembakkan akan dibelokkan oleh lensa elektromagnetik

dalam SEM.
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Gambar 16.Skema SEM. Prinsip Kerja SEM (Sumber : Abdullah, 2010)

Prinsip pengukuran SEM dua jenis elektron, yaitu elektron primer dan
elektron sekunder. Elektron berenergi tinggi yang dipancarkan dari katoda (Pt, Ni, W)
yang dipanaskan. Maka elektron berenergi rendah, yang dibebaskan oleh atom pada
permukaan akan membebaskan elektron sekunder setelah ditembakkan oleh elektron
primer. Elektron sekunder yang akan ditangkap oleh detektor, dan mengubah sinyal
menjadi suatu sinyal gambar. Sinar elektron, memiliki energi berkisar dari ribu eV
hingga 50 kV, difokuskan oleh satu atau dua lensa condenser menjadi sebuah sinar
dengan spot focal yang sangat baik berukuran 1 nm hingga 5um. Sinar tersebut
melewati beberapa pasang gulungan pemindai (scanning coils) di dalam lensa
obyektif, yang akan membelokkan sinar itu dengan gaya raster di atas area berbentuk
persegi dari permukaan sampel. Elektron-elektron primer mengenai permukaan

sehingga dipancarkan secara inelastis oleh atom-atom di dalam sampel.
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Penghamburan yang terjadi menyebabkan sinar elektron primer menyebar secara
efektif dan mengisi volume berbentuk air mata memanjang dari kurang dari 100 nm
hingga sekitar 5 nm ke permukaan. Elektron-elektron sekunder akan ditangkap oleh
detektor, dan mengubah sinyal tersebut menjadi suatu sinyal gambar. Kekuatan

cahaya tergantung pada jumlah elektron-elektron sekunder yang mencapai detektor.



BAB V
PENUTUP

A. Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat ditarik beberapa
kesimpulan sebagai berikut :

1. Pengaruh waktu milling terhadap struktur kristal nano quartz terlihat bahwa pada
saat waktu milling 6 jam  struktur  kristal yang terbentuk
Hexagonal,Cubic,Hexagonal,Tetragonal,12 jam struktur kristal yang terbentuk
Hexagonal,Cubic,Hexagonal dan 24 jam struktur kristal yang terbentuk yaitu
Hexagonal Dan Cubic. Sedangkan waktu milling 30 jam struktur kristal berubah
dominan tetap Hexagonal.

2. Pengaruh waktu milling 6 jam,12 jam,24 jam dan 30 jam terhadap ukuran kristal
pada sampel nano quartz menyebabkan ukuran kristal semakin mengecil. Ukuran
kristal berturut-turut 164 nm, 123 nm, 79 nm, dan 68 nm.

3. Pengaruh waktu milling terhadap ukuran butir serta morfologi nano quartz
menyebabkan perubahan pada ukuran butir namun tidak berpengaruh pada
morfologi permukaannya. Dimana pada saat waktu milling 6 jam,12 jam, dan 24
jam bentuk morfologinya bulat tetapi ukuran butir belum merata dan homogen
Sedangkan waktu milling 30 jam bentuk morfologinya homogen merata seluruh
permuakaan terlihat mengecil masing-masing ukuran butir. Ukuran butir berturut-

turut yaitu sebesar 464 nm,380 nm, 345 nm, dan 293 nm.

77
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B. Saran
Agar ukuran butir dapat mencapai ukuran <100 nm, maka peneliti selanjutnya

bisa mencoba menambah variasi waktu milling yang lebih lama dan menambah
metoda lain yaitu metoda kimia seperti metoda kopresipitasi, solvothermal, sol gel,

dan solid state.
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