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Intisari

Metode penghitungan ukuran butiran dengan proses pengendapan suspensi (free settler) merupakan metode
pengukuran yang paling praktis dan sederhana. Prinsip metode ini adalah adanya gaya gravitasi yang berlawanan
dengan gaya apung akibat dari tekanan fluida cair terhadap padatan. Pada tulisan ini dibahas mengenai penggunaan
metode free settler sebagai rujukan dalam proses penghitungan ukuran butiran magnesium karbonat. Magnesium
karbonat berukuran nano pada percobaan ini dibuat dengan cara pemanasan larutan magnesium bikarbonat
menggunakan gelombang ultrasonik dan pemanasan biasa menggunakan hot plate dan stirrer. Hasil optimum
penghitungan ukuran butiran yang dihasilkan melalui proses pemanasan ultrasonik pada amplitudo 30% selama 35
menit menggunakan metode Stokes berada pada rentang 0,491 um — 1,072 um, sedangkan ketika dilakukan analisis
menggunakan PSA Nano (particle size analyses) ukuran butiran berada pada rentang 0,451 um — 2,617 pm. Hal ini
menunjukkan bahwa meskipun hasil penghitungan ukuran butiran dengan kedua metode analisis tersebut
memberikan hasil yang berbeda, namun masih berada pada rentang ukuran yang beririsan. Selain itu, dapat dilihat
adanya kecenderungan berkurangnya ukuran ketika dilakukan penambahan gelombang ultrasonik. Dari analisis
tersebut diperoleh kesimpulan bahwa metode free settler dapat digunakan sebagai metode awal untuk memprediksi
ukuran partikel terutama bagi lembaga riset yang belum memiliki peralatan pengukur ukuran partikel (PSA).

Kata Kunci: Kecepatan endapan, PSA nano, magnesium karbonat, suspensi

Abstract

Particle size measurement with the free settler method is the most practical and straightforward method. The
principle of this method is the presence of gravity that is opposite with buoyancy due to the pressure between liquid
and solid. This paper explains the use of the free settler method as a reference in the magnesium carbonate particle
size measurement method. In this research, nano magnesium carbonate was made by heating magnesium
bicarbonate solution using ultrasonic wave and hot plate. The optimum result of nano magnesium carbonate using
ultrasonic heating process with 30% amplitude for 35 minutes by stokes method is 0.491 pym — 1.072 pm, while
using the PSA (particle size analysis) is 0.451 pm — 2.617 pm. It shows that although the particle size measurement
with those analysis methods has different results, they still have intersecting size range. It also can be seen that the
grain size will be reduced when an ultrasonic wave is added. In this work, the free settler method can be used as a
preliminary method to predict the particle size of nanomaterial should a PSA (particle size analyzer) is not
available.

Keywords: Free settler, PSA nano, magnesium carbonate, suspension

1. PENDAHULUAN maju. Hal ini terjadi karena material yang
Pembentukan material dengan  ukuran memiliki tingkat kehalusan tertentu dapat
butiran sehalus mungkin merupakan salah satu memperbaiki sifat fisik material tersebut [1].



yang sangat halus diperlukan instrumentasi
khusus seperti PSA (particle size analyzer)
berukuran nano, SEM-EDS (scanning electron
microscopy- energy dispersive spectrometry),
dan XRD (x-ray diffraction). Namun, terdapat
alternatif pengukuran butiran tanpa
menggunakan peralatan instrumentasi yaitu
melalui pengukuran kecepatan endapan atau
yang disebut dengan pengukuran free settler.
Fungsi utama dalam analisis ukuran partikel
adalah untuk mendapatkan data kuantitatif
mengenai ukuran dan distribusi ukuran partikel
secara akurat. Karena partikel memiliki bentuk
yang berbeda — beda seperti bentuk bola,
kubus, bulat, asimetris dan lain sebagainya
maka dikembangkan teori diameter equivalent,
yang dikenal dengan stokes diameter [2].
Metode pengukuran free settler telah lama
digunakan untuk memprediksi ukuran partikel
dengan cara memasukkan sejumlah partikel ke
dalam media cair dengan konsentrasi kurang
dari 15% padatan [2]. Dasar dari metode
pengukuran free settler ialah setiap partikel
yang masuk ke dalam cairan akan turun akibat
dari adanya gaya gravitasi, tetapi gaya apung
antara cairan dan padatan akan melawan
pergerakan partikel tersebut [2]. Perlawanan
antara gaya apung dengan gaya gravitasi akan
mempengaruhi kecepatan turunnya partikel di
dalam fluida cair. Oleh sebab itu setiap partikel
akan mengalami waktu penurunan yang
berbeda — beda, dimana partikel dengan ukuran
butiran besar cenderung lebih cepat untuk turun
jika dibandingkan dengan partikel yang
berukuran kecil. Proses kecepatan penurunan
partikel dalam fluida dipengaruhi oleh densitas
fluida, densitas partikel, kekentalan fluida dan
gaya gravitasi [2]. Pengaruh kecepatan
penurunan partikel dalam fluida kemudian
dirumuskan oleh stokes, dengan persamaan [3]:
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Untuk dapat menghitung besar ukuran
partikel rata — rata, maka persamaan (1) dapat
diubah menjadi:

d?=Vx (— T —— 2)

gx(ps—p f
Jika fluida yang digunakan adalah air dan

padatannya berupa magnesium karbonat maka

nilai konstanta yang diperoleh berdasarkan

literatur yaitu :

n air, 20 °C =1 x 102 Ns/m?

Pair =1 g/ cm?

Phidromﬂgne&ita = 11840 kg/ m3

Gravitasi bumi  =9,807 m/s?

Dengan memasukkan nilai  konstanta
tersebut ke dalam persamaan (2) maka
persamaan tersebut dapat disederhanakan
menjadi:

d*=V=x21852x107% ... (3)
dimana :
d = diameter partikel (m)

V = kecepatan suspensi cairan turun (m/s)

Pengukuran dengan metode free settler
mengacu pada persamaan stokes di atas dengan
adanya sebuah parameter berupa pengukuran
perbedaan ketinggian optimum (H). Ketinggian
optimum (H) terjadi karena partikel yang
memiliki massa jenis tinggi akan mengendap
terlebih dahulu kemudian diikuti oleh partikel
dengan massa jenis rendah  sehingga
menghasilkan larutan  jernih (daerah
supernatant). Fenomena ini dapat diamati
dalam Gambar 1.

—_—
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7
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Gambar 1. llustrasi pengukuran laju endap dengan
metrode free settler [2]

Pada proses pengukuran ukuran dengan
metode free settler, media yang dapat
digunakan tidak hanya berupa air, tetapi juga
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dapat berupa media organik seperti etilen glicol
butanol, dan iso propanol [4]. Syarat
penggunaan fluida pada metode pengukuran
free settler adalah fluida tidak bereaksi dengan
padatan yang diukur, tidak terlalu kental
(viskositas tinggi) dan memiliki tegangan
permukaan yang rendah [5]. Hingga saat ini
metode free settler masih digunakan sebagai
meode pengukuran di dunia farmasi dan
pengukuran ukuran butiran di lapangan [5].
Pengukuran ukuran partikel dengan metode
free settler dapat juga digunakan untuk partikel
yang memiliki ukuran lebih besar dari 0,1
mikron atau 100 nm dengan syarat penambahan
padatan ke dalam fluida kurang dari 15%
padatan [6].

Proses pembentukan butiran hidromagnesit
(MgCOQO3.nH,0) dari larutan  magnesium
bikarbonat yang dipanaskan menggunakan
gelombang ultrasonik dan tanpa gelombang
ultrasonik dilakukan pada penelitian ini.
Penggunaan gelombang ultrasonik diharapkan
dapat memperkecil ukuran butiran karena
adanya energi aktivasi. Proses aktivasi
dihasilkan karena adanya energi plasma yang
mampu memanaskan plasma hingga temperatur
5500 °C dengan tekanan sampai 2000 atm pada
hotspot yang sangat Kkecil [7]. Dengan
dihasilkannya ukuran hotspot yang sangat kecil,
maka energi aktivasi dapat ditingkatkan dan
pemecahan butiran menjadi lebih cepat [7].
Penambahan gelombang ultrasonik yang efektif
untuk memicu pemecahan butiran baik pada
skala laboratorium maupun komersial yaitu
pada intensitas 50 hingga 500 watt / cm?[7].

Selanjutnya, metode free settler digunakan
untuk mengukur partikel magnesium karbonat
sebagai langkah awal penentuan ukuran
butiran. Setelah diperoleh ukuran butiran yang
optimum, kemudian dilakukan analisis
menggunakan PSA Nano. Penelitian mengenai
penghitungan ukuran partikel sebelumnya
sudah pernah dilakukan oleh Rondang Tambun
pada tahun 2016 [8]. Perbedaan yang dilakukan
antara penelitian terdahulu dan penelitian ini
adalah pada metode yang digunakan. Penelitian
sebelumnya menggunakan metode BWM
(buoyancy weighing — bar method). Oleh sebab
itu tujuan dari tulisan ini adalah untuk
mengetahui keakuratan metode free settler
sebagai metode awal dalam penentuan ukuran
partikel sebelum dilakukan analisis dengan
instrumen. Dengan demikian, hal ini dapat
membantu untuk mengetahui kecenderungan
ukuran partikel secara efektif dan efisien.

2. PROSEDUR PERCOBAAN

Bahan baku yang digunakan pada penelitian
ini adalah larutan magnesium bikarbonat yang
berasal dari proses pengolahan dolomit hasil
tambang P.T. Polowijo Gosari, Gresik. Dolomit
merupakan mineral berbasis karbonat yang
senyawa utamanya tersusun atas kalsium
karbonat dan magnesium karbonat [9]. Jika
dilakukan proses kalsinasi pada dolomit, maka
akan menghasilkan dua senyawa yang berbeda
yaitu senyawa CaCO3.MgO jika dilakukan
kalsinasi parsial dan senyawa CaO.MgO jika
dilakukan kalsinasi total [10]. Larutan
magnesium bikarbonat sebagai bahan baku
percobaan memiliki kadar magnesium yang
sangat tinggi dan kadar kalsium yang cukup
rendah. Hasil analisis ICP (inductively coupled
plasma) yang telah dilakukan terhadap larutan
magnesium bikarbonat dapat dilihat pada Tabel
1.

Tabel 1. Hasil analisis ICP larutan magnesium
bikarbonat

No Keterangan Kadar (ppm)
Mg Ca
1  Bahan-baku 1446,42 45,794

Proses

Larutan magnesium bikarbonat tersebut
diperoleh dari proses kalsinasi parsial dolomit
atau yang disebut dengan kalsin dolomit.
Selanjutnya, kalsin dolomit ditambahkan air
sehingga terbentuk pulp magnesium hidroksida
(MgOH) dan kalsium karbonat (CaCOs). Pulp
tersebut kemudian diencerkan dengan air dan
diberikan gas karbon dioksida (CO,) sehingga
terbentuk larutan magnesium bikarbonat [10],
[11]-[12]. Persiapan bahan baku larutan
magnesium bikarbonat dapat dilihat pada
Gambar 2.

(b) (c)
Gambar 2. Persiapan bahan baku larutan magnesium
bikarbonat; (a) Bubur magnesium hidroksida, (b)
Proses karbonasi, (c) Larutan magnesium
bikarbonat
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Pada percobaan ini dilakukan proses
pembuatan padatan magnesium karbonat dari
larutan magnesium bikarbonat dengan proses
pemanasan menggunakan hot plate dan
gelombang ultrasonik dengan temperatur
masing-masing 90 °C. Larutan magnesium
bikarbonat  yang  digunakan  memiliki
konsentrasi magnesium 1446,42 ppm dengan
volume 200 ml. Pada proses pemanasan
menggunakan gelombang ultrasonik, frekuensi
yang digunakan adalah 20 kHz dengan
amplitudo bervariasi antara 20% dan 30%
selama 10-40 menit.

2.1. Persiapan Bahan Baku

Bahan baku yang berupa larutan magnesium
bikarbonat disiapkan dengan cara melarutkan
pulp MgOH sebanyak 93,33 gram ke dalam 2 L
air sehingga diperoleh suspense 3,4% padatan.
Selanjutnya suspensi tersebut dialirkan gas
karbon dioksida pada temperatur ruang
sehingga terjadi penurunan pH dari 10 menjadi
8. Setelah terjadi penurunan pH menjadi 8,
suspensi dilakukan proses penyaringan untuk
memperoleh padatan dan filtrat. Filtrat yang
diperoleh adalah larutan magnesium bikarbonat
yang selanjutnya digunakan sebagai bahan
baku untuk proses pembuatan magnesium
karbonat sedangkan padatannya yang berupa
kalsium karbonat tidak digunakan.

2.2. Pembuatan Magnesium Karbonat tanpa
gelombang ultrasonik

Sebanyak 200 ml larutan magnesium
bikarbonat dipanaskan dan diaduk pada
temperatur 90 °C menggunakan hot plate dan
tanpa gelombang ultrasonik. Proses pemanasan
dilakukan selama 10; 15; 20; 25 dan 30 menit.
Selanjutnya hasil dari proses pemanasan
dimasukkan ke dalam tabung uji stokes untuk
diukur laju pengendapannya dengan cara
menghitung waktu yang dibutuhkan bagi
partikel untuk mengendap sempurna.

2.3. Pembuatan Magnesium Karbonat

dengan Gelombang Ultrasonik

Larutan magnesium bikarbonat sebanyak
200 ml diaduk dengan magnetic stirrer di atas
hot plate tanpa dilakukan pemanasan.
Kemudian, gelas beaker dimasukkan probe
ultrasonik  dan  dinyalakan  gelombang
ultrasonik sehingga temperaturnya meningkat
dan dijaga agar temperatur tidak melebihi
90 °C. Proses ultrasonik dilakukan selama 10;
15; 20; 25; 30; 35 dan 40 menit. Pada proses
ultrasonik ini  menggunakan dua jenis
amplitudo yaitu 20% dan 30%. Lalu hasil dari

proses tersebut dimasukkan ke dalam tabung uji
stokes untuk diukur laju pengendapannya.

2.4. Analisis Ukuran Partikel

Titik optimum diperoleh setelah dilakukan
pengujian  analisis stokes dengan cara
membandingkan laju pengendapan dalam satu
variabel. Hasil yang optimum terjadi ketika
waktu yang dibutuhkan untuk pengendapan
partikel lebih lama jika dibandingkan dengan
yang lain. Hal tersebut disebabkan oleh
semakin halus butiran maka laju pengendapan
partikel akan semakin lama. Titik optimum
yang diprediksi mengandung partikel paling
halus dilakukan tahap pengujian berikutnya
yaitu instrumentasi PSA (particle size analyzer)
dan SEM- EDS (scanning electron microscopy-
energy dispersive spectrometry).

3. HASIL DAN DisKuUSI
3.1. Pengukuran Laju Endap dengan

Persamaan Stokes

Hasil pengukuran laju pengendapan dengan
persamaan stokes menunjukkan bahwa proses
ultrasonik memberikan ketinggian padatan
yang berbeda dengan  proses tanpa
menggunakan ultrasonik. Hasil pengukuran
tinggi cairan optimum (H) pada proses
pengendapan dengan persamaan stokes dapat
dilihat pada Gambar 3.

Dari Gambar 3 terlihat bahwa tanpa
penggunaan gelombang ultrasonik diperoleh
nilai H yang lebih kecil jika dibandingkan
dengan adanya penambahan gelombang
ultrasonik. Nilai H yang paling tinggi tercapai
ketika amplitudo gelombang ultrasonik yang
diberikan sebesar 30% yaitu 0,31 m. Dengan
demikian fenomena tersebut mengindikasikan
bahwa penambahan gelombang ultrasonik
mampu memecah partikel dan menghasilkan
ukuran butiran yang lebih kecil. Hal ini dapat
terjadi karena gelombang ultrasonik dapat
menghasilkan energi  kinetik yang cepat
sehingga menyebabkan terjadinya pemecahan
ikatan kimia dan pertumbuhan inti molekul
menjadi terhambat [13].

Disamping itu, proses yang tidak
menggunakan ultrasonik memiliki nilai H
optimum yang Kkecil yaitu 0,222 m ketika
proses pemanasan dilakukan selama 20 menit.
Hal ini menunjukkan bahwa kolom reaktor
pada proses yang tidak menggunakan
gelombang ultrasonik lebih dipenuhi oleh
partikel-partikel padatan jika dibandingkan
dengan proses ultrasonik. Fenomena tersebut
disebabkan oleh semakin besar ukuran partikel
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padatan maka semakin kecil ruang antar
partikel yang diberikan sehingga menghasilkan
ketinggian padatan dalam kolom stokes
semakin rendah.

Pada proses penambahan amplitudo
gelombang ultrasonik 20%, nilai H maksimum
yang diperoleh yaitu 0,287 m ketika proses
pemanasan dilakukan selama 30 menit. Nilai H
yang diperoleh tidak jauh berbeda ketika proses
pemanasan dilakukan selama 10 menit yaitu
0,283 m. Di lain sisi, proses pemanasan ketika
menggunakan gelombang ultrasonik dengan
amplitudo 20% dan 30% menghasilkan nilai H
yang terus menerus meningkat. Oleh sebab itu,
perlu dilakukan optimasi agar diperoleh waktu
dan nilai H optimum pada proses ultrasonik
dengan ampiltudo 20% dan 30%. Proses
optimasi dilakukan dengan cara penambahan
waktu pemanasan menjadi 35 dan 40 menit.
Hasil dari proses optimasi menggunakan
gelombang ultrasonik dapat dilihat pada
Gambar 4. Pada Gambar 3 terlihat bahwa tanpa
penggunaan gelombang ultrasonik diperoleh
nilai H yang lebih kecil jika dibandingkan
dengan adanya penambahan gelombang
ultrasonik. Nilai H yang paling tinggi tercapai
ketika amplitudo gelombang ultrasonik yang
diberikan sebesar 30% vyaitu 0,31 m. Dengan
demikian fenomena tersebut mengindikasikan
bahwa penambahan gelombang ultrasonik
mampu memecah partikel dan menghasilkan
ukuran butiran yang lebih kecil. Hal ini dapat
terjadi karena gelombang ultrasonik dapat
menghasilkan energi  kinetik yang cepat
sehingga menyebabkan terjadinya pemecahan

ikatan kimia dan pertumbuhan inti molekul
menjadi terhambat [13].

Di samping itu, proses yang tidak
menggunakan ultrasonik memiliki nilai H
optimum yang kecil yaitu 0,222 m ketika
proses pemanasan dilakukan selama 20 menit.
Hal ini menunjukkan bahwa kolom reaktor
pada proses Vyang tidak menggunakan
gelombang ultrasonik lebih dipenuhi oleh
partikel-partikel padatan jika dibandingkan
dengan proses ultrasonik. Fenomena tersebut
disebabkan oleh semakin besar ukuran partikel
padatan maka semakin kecil ruang antar
partikel yang diberikan, sehingga menghasilkan
ketinggian padatan dalam kolom stokes
semakin rendah.

Pada proses penambahan amplitudo
gelombang ultrasonik 20%, nilai H maksimum
yang diperoleh yaitu 0,287 m ketika proses
pemanasan dilakukan selama 30 menit. Nilai H
yang diperoleh tidak jauh berbeda ketika proses
pemanasan dilakukan selama 10 menit yaitu
0,283 m. Di lain sisi, proses pemanasan ketika
menggunakan gelombang ultrasonik dengan
amplitudo 20% dan 30% menghasilkan nilai H
yang terus menerus meningkat. Oleh sebab itu,
perlu dilakukan optimasi agar diperoleh waktu
dan nilai H optimum pada proses ultrasonik
dengan ampiltudo 20% dan 30%. Proses
optimasi dilakukan dengan cara penambahan
waktu pemanasan menjadi 35 dan 40 menit.
Hasil dari proses optimasi menggunakan
gelombang ultrasonik dapat dilihat pada
Gambar 4.

=4=Tanpa Ultrasonik
== Amplitudo 20%
Amplitudo 30%

0.33 -
E 0.31
£ 0.3 - 0.292
E 0.283 0.27?;’__./. 0.287
'5 0.252
5024 -
o 021
g 021 - 0.207
0.211
0491 0.182
0.18 T T T
0 5 10 15 25 30 35

Waktu (menit)

Gambar 3. Perbedaan tinggi optimum cairan (H) terhadap waktu menggunakan metode stokes
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Gambar 4. Perbedaan tinggi optimum cairan (H) terhadap waktu menggunakan metode stokes

Berdasarkan Gambar 4, penambahan waktu
proses pemanasan ketika menggunakan
gelombang ultrasonik dapat menghasilkan nilai
H yang optimum vyaitu 0,336 m. Nilai H
tersebut diperoleh ketika proses pemanasan
menggunakan amplitudo gelombang ultrasonik
30% dilakukan selama 35 menit. Pada saat
proses pemanasan dilakukan selama 40 menit
nilai H mengalami penurunan menjadi 0,295 m.
Jika  dibandingkan  dengan  pemberian
gelombang ultrasonik amplitudo 20%, nilai H
yang diperoleh antara waktu proses 35 menit
dan 40 menit tidak berbeda jauh yaitu 0,301
dan 0,304 secara berurutan.

Selanjutnya dilakukan pengukuran
kecepatan pengendapan dengan  cara
menghitung waktu yang dibutuhkan bagi
partikel untuk mengendap sempurna. Hasil
perhitungan waktu pengendapan pada proses
pemanasan larutan magnesium bikarbonat
dengan hot plate dan proses ultrasonik dapat
dilihat pada Tabel 3.

Tabel 3. Perhitungan waktu pengendapan
menggunakan hot plate dan proses ultrasonik

Waktu Pengendapan (t) dalam menit

ultrasonik.  Hasil  perhitungan  tersebut
menunjukkan bahwa partikel yang berasal dari
proses ultrasonik mempunyai ukuran yang
lebih kecil. Jika membandingkan antara
pengaplikasian amplitudo 30% dan 20%, pada
amplitudo ultrasonik 30% menghasilkan ukuran
butiran yang lebih kecil dibandingkan dengan
amplitudo ultrasonic 20%. Hal ini dapat dilihat
dari  waktu vyang dibutuhkan  untuk
pengendapan partikel-partikel pada amplitudo
30% jauh lebih lama dari pada waktu dengan
amplitudo 20%. Fenomena tersebut disebabkan
oleh adanya hubungan yang linear antara nilai
amplitudo dengan daya serta energi Yyaitu
semakin tinggi daya serta energi yang diberikan
maka nilai amplitudo yang dihasilkan semakin
tinggi pula [14]. Tingginya daya serta energi
tersebut maka akan  berakibat pada
pengurangan ukuran partikel [15].

Dengan memasukkan data hasil pengukuran
perbedaan ketinggian (Tabel 2) dan waktu
pengendapan (Tabel 3) ke dalam persamaan (3)
maka dapat diperkirakan ukuran diameter
partikel yang dapat dilihat pada Tabel 4.

Tabel 4. Perhitungan ukuran partikel magnesium
karbonat

Waktu - -
No P Tapa O Sl

(menit) Ultrasonik 20% 30%
1 10 93,12 1.362,35 2.368,29
2 15 93,92 1.780,27 2.206,15
3 20 108,71 1.598,23 2.470,16
4 25 110,00 1.443,38 2.465,44
5 30 94,91 1.424,55 2.443,03
6 35 - 1.417,58 2.498,08
7 40 - 1.391,39 249476

Ukuran Partikel Magnesium Karbonat

Dari hasil perhitungan pada Tabel 3 terlihat
bahwa proses pemanasan tanpa ultrasonik
menghasilkan waktu pengendapan yang jauh
lebih cepat jika dibandingkan dengan proses
pemanasan menggunakan gelombang

Waktu (um)
No Proses Tanpa Ultrasonik Ultrasonik
(menit) Ultrasonik Amplitudo  Amplitudo
20 % 30%
1 10 17,365 1,082 1,072
2 15 18,284 1,043 0,967
3 20 15,178 0,972 0,914
4 25 15,428 0,964 0,775
5 30 17,922 0,966 0,663
6 35 - 0,915 0,491
7 40 - 0,949 0,747

Berdasarkan Tabel 4, terlihat bahwa ukuran
partikel optimum yang diperoleh dari proses
pemanasan larutan magnesium bikarbonat
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tanpa menggunakan gelombang ultrasonik
adalah ketika proses pemanasan dilakukan
selama 20 menit. Dimana ukuran partikel yang
diperoleh sekitar 15 mikron yaitu 15,178 nm.
Sedangkan pada proses pemanasan dengan
gelombang ultrasonik diperoleh ukuran partikel
antara 491 hingga 1,082 nm atau berada pada
rentang ukuran 0,5 — 1,1 mikron. Hasil tersebut
mengindikasikan bahwa proses pemanasan
dengan metode ultrasonik dapat mengurangi
ukuran partikel sepertiga kali lebih kecil dari
proses  pemanasan tanpa  menggunakan
ultrasonik. Lalu ketika amplitudo ultrasonik
sebesar 20% dan 30% diberikan, terlihat bahwa
dengan menggunakan amplitudo ultrasonik
30% menghasilkan ukuran partikel yang lebih
kecil jika dibandingkan dengan penggunaan
amplitudo ultrasonik 20%. Dengan demikian
dari hasil pengukuran dengan menggunakan
persamaan (3) diperoleh tiga hasil optimum
yaitu tanpa ultrasonik terjadi pada waktu
pengadukan 20 menit, dengan amplitudo
ultrasonik 20% dan amplitudo ultrasonik 30%
terjadi pada waktu pengadukan 35 menit. Oleh
sebab itu data — data tersebut yang akan
dilakukan pengujian PSA.

3.2. Analisis PSA Nano

Analisis PSA Nano dilakukan pada tiga
sampel yaitu proses pemanasan magnesium
bikarbonat tanpa gelombang ultrasonik selama
20 menit, proses pemanasan magnesium
bikarbonat dengan gelombang ultrasonik pada
amplitudo 20% dan 30% selama 35 menit.
Hasil analisis PSA tersebut dapat dilihat pada
Tabel 5.

Tabel 5. Hasil uji dengan instrumen PSA Nano
Hasil PSA (um)

Ukuran Rata-rata
Partikel Ukuran

1 Tanpa ultrasonik 6.456 — 95688 34.829
2 Ultrasonik 20%

Nc Perlakuan

1,768 — 8,504 2,725

3 Ultrasonik 30% 0451 — 2,617 0,834

Dari Tabel 5 terlihat bahwa ukuran partikel
pada proses pembentukan hidromagnesit dari
larutan magnesium bikarbonat tidak berukuran
nano. Ukuran partikel yang dihasilkan memiliki
rentang yang cukup jauh dari material nano
yang memiliki ukuran rentang 1 sampai 100 nm
[16]. Oleh karena itu wuntuk penelitian
selanjutnya perlu dilakukan penyempurnaan
dengan cara menambah waktu proses,
penggunaan amplitudo yang lebih tinggi atau
menggunakan jenis media lain.

Berdasarkan hasil analisis menggunakan
persamaan stokes diperoleh hasil yang berbeda
dari analisis PSA. Namun, ukuran partikel yang
dihasilkan oleh metode stokes masih berada di
dalam  rentang  ukuran  partikel  saat
menggunakan analisis PSA. Fenomena ini
dapat dilihat pada Tabel 4 yakni dengan
persamaan stokes pada proses pemanasan tanpa
gelombang ultrasonik menghasilkan ukuran
partikel dalam rentang 15,178 pm- 18,284 pm,
sedangkan berdasarkan analisis PSA Nano
ukuran partikel berada dalam rentang 6,456 um
— 95,688 pm.

Kondisi yang sama juga terjadi pada proses
penggunaan gelombang ultrasonik dengan
amplitudo 30% vyaitu melalui metode stokes
ukuran partikel yang diberikan berada pada
rentang 0,491 pum - 1,072 pm, sedangkan
berdasarkan analisis PSA Nano ukuran partikel
berada pada rentang 0,451 pum — 2,607 pm.
Selain itu  menurut hasil  perhitungan
menggunakan persamaan stokes dan analisis
PSA menunjukkan kecenderungan yang sama
yaitu proses pemecahan ukuran partikel
dipengaruhi oleh penambahan gelombang
ultrasonik dan amplitudo. Dimana ukuran
partikel ~akan  semakin  kecil  ketika
menggunakan gelombang ultrasonik  dan
amplitudo yang tinggi [14]-[15]. Dengan
demikian dapat disimpulkan bahwa persamaan
stokes dapat digunakan untuk mengetahui
kecenderungan ukuran partikel yang akan
dihasilkan dalam sebuah proses.

3.3. Analisis SEM

Analisis SEM dari partikel yang dihasilkan
melalui  proses pemanasan dan  proses
penambahan ultrasonik dapat dilihat pada
Gambar 3. Menurut Gambar 3 terlihat bahwa
magnesium karbonat terbentuk dari hasil proses
pengolahan larutan magnesium bikarbonat
dengan penambahan gelombang ultrasonik. Hal
ini dapat dilihat pada penampakan morfologi
padatan yang terbentuk berupa lembaran tipis
yang mengalami aglomerasi dan membentuk
butiran (Gambar 3(a)). Bentuk morfologi yang
serupa juga terjadi pada penelitian N. T. Dung
di tahun 2018 [17] yaitu terbentuknya senyawa
magnesium karbonat berupa lembaran tipis
yang mengalami aglomerasi dan membentuk
butiran. Berdasarkan Gambar 3(b), terlihat
bahwa ukuran butiran yang dihasilkan
berukuran mikron. Hal ini ditunjukkan oleh
ketebalan lembarannya yang berkisar 0,28 um
sampai 0,80 pm.
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Gambar 3. Hasil SEM partikel magnesium karbonat
pada amplitudo 30% dan waktu 35 menit dengan
perbesaran skala bar 5 mikron dan 10 mikron : (a)
skala bar 10 um, (b) skala bar 5 um
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Gambar 4. Hasil EDS partikel magnesium karbonat
pada amplitudo 30% dan waktu 35 menit

Dari hasil analisis free settler dan analisis
PSA terlihat ukuran butiran cenderung lebih
besar daripada analisis SEM. Hal ini
mengindikasikan partikel — partikel mengalami
aglomerasi atau pengelompokan lembaran
senyawa magnesium karbonat menjadi butiran
dengan ukuran yang lebih besar. Padatan
tersebut kemudian dilakukan analisis EDS
untuk mengetahui unsur-unsur yang terkandung
di dalamnya. Analisis EDS menunjukkan

bahwa sampel padatan didominasi oleh unsur
karbon, oksigen dan magnesium. Fenomena ini
ditunjukkan oleh peak — peak Mg, C dan O jauh
lebih tinggi jika dibandingkan dengan peak
unsur — unsur lain seperti Al, Si, Ca dan Fe.
Dengan demikian dapatdisimpulkan senyawa
yang teramati adalah magnesium karbonat.
Hasil analisis EDS (energy dispersive
spectrometry) dapat dilihat pada Gambar 4.

Menurut Tabel 5, terlihat bahwa butiran
yang dihasilkan memiliki tingkat kemurnian
yang cukup tinggi. Hal ini terlihat dari
rendahnya unsur pengotor yang terdapat dalam
senyawa tersebut seperti alumunium, kalsium
dan silika yang kurang dari 1%.

Tabel 5. Hasil analisis semi kuantatif dengan
metode EDS

No Nama Unsur Kadar (% berat)

1 Karbon (C) 42,66
2 Oksigen (O) 46,89
3 Magnesium (Mg) 10,13
4 Aluminium (Al) 0,30
5 Silikon (Si) 0,02
6 Kalsium (Ca) 0,03
7 Besi (Fe) 0,00

4. KESIMPULAN

Analisis  free  settler  menggunakan
Persamaan stokes masih layak digunakan
sebagai analisis awal ukuran butiran. Meskipun
hasil analisis free settler berbeda dengan
analisis PSA Nano, namun hasil analisis free
settler dan analisis PSA Nano menunjukkan
kecenderungan yang sama, VYaitu ukuran
partikel akan dipengaruhi oleh gelombang
ultrasonik dan amplitudo. Hasil pengukuran
ukuran partikel optimum terjadi pada proses
pemanasan ultrasonik amplitudo 30% dan
waktu 35 menit yakni pada rentang 0,491 pm
sampai 1,072 pum ketika menggunakan metode
stokes dan pada rentang 0,451-2,617 um ketika
diukur menggunakan PSA Nano.
Hasil analisis SEM menunjukkan bahwa
padatan yang terbentuk berupa senyawa
magnesium karbonat. Hal ini dapat dilihat dari
bentuk material berupa lembaran tipis yang
mengalami aglomerasi menjadi butiran dengan
ukuran lebih besar. Selain itu, menurut analisis
SEM butiran magnesium karbonat memiliki
tingkat kemurnian yang tinggi  yaitu
ditunjukkan oleh pengotor Al, Si, Ca dan Fe
yang sangat rendah.

Dari analisis tersebut dapat diambil
kesimpulan bahwa metode free settler dapat
digunakan sebagai metode awal penghitungan
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ukuran butiran material walaupun pada
penelitian ini masih belum dihasilkan partikel
berukuran nano sehingga masih perlu dilakukan
penelitian lebih lanjut.
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