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PENDAHULUAN
7

Silika (Si0O;) memegang peranan cukup penting bagi beberapa industri, baik
sebagai bahan baku utama magpun sebagai bahan tambahan, misalnya dalam industri
semen dan bangunan (beton), kaca lembaran, botol dan pecah-belah, email (enamel),
cat, keramik, elektronik, industri ban, industri kosmetik (Wahyudi et al, 2011), industri
farmasi, dan aplikasi khusus pada bidang kimia (Nuryono & NarsitoﬁOOS).
Perkembangan teknologi mengakibatkan aplikasi penggunaan silika semakin
meningkat terutama dalam penggunaan silika pada ukuran partikel yang kecil sampai
skala mikron atau bahkan nano.

Salah satu metode yang banyak digunakan dalam mempreparasi material oksida
logam berukuran nano adalah metode sol-gel. Metode ini banyak digunakan untuk
pembuatan silika gel karena prosesnya yang cukup sederhana dan memiliki beberapa
keunggulan, seperti sintesis yang dapat dilakukan pada suhu rendah, menghasilkan
kemurnian tinggi dan juga kinetika reaksi proses dapat dikontrol dengan
memyvariasikan komposisi dari campuran reaksi (Singh et al, 2011).
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Beberapa parameter yangpperlu diperhatikan pada sintesis nanosilika dengan
metode sol-gel yaitu pengaruh konsentrasi prekursor, konsentrasi katalis, jenis pelarut
yang digunakan, dan lama waktu pematangan (aging) (Fernandez, 2015). Prekursor
silika bisa digunakan dari bahan alam maupun sintetik seperti sekam padi, pasir
kuarsa, limbah tebu (Abu Bagasse), lumpur, tongkol jagung, tetramethylorthosilicate
(TMOS), tetraethylorthosilicate (TEOS), orthosilicic acid, sodium metasilicate.

Beberapa peneliti telah mensintesis nanopartikel silika menggunakan metode
sol-gel. Konsentrasi dari prekursor (TEOS) dan katalis (amonia, NH3) berperan
penting terhadap pembentukan material dalam skala nano. Ardiansyah (2012)
melaporkan bahwa grrbandingan molar rasio NH3/TEOS dapat meningkatkan ukuran
nanosilika, dengan molar rasio NH3/TEOS 0.03; 0,20 dan 040 menghasilkan ukuran

13,36; 15,01 dan 50 nm.

Sintesis TEOS dengan katalis NH; (dengan berbagai variasi) yang telah
dilakukan oleh peneliti sebelumnya menyatakan bahwa masih dihasilkan ukuran
nanosilika yang belum seragam, sehingga pada penelitian ini ditambahkan suatu zat
yang dapat mengontrol ukuran partikel dalam proses sol-gel. Perdana er al (2011),
melaporkan bahwa salah satu zat yang dapat dipakai untuk membentuk sekaligus
mengontrol ukuran dan struktur pori dari partikel adalah polietilen glikol (PEG). PEG
dapat berfungsi sebagai remplate, yang membungkus partikel sehingga tidak terbentuk
agregat lebih lanjut, karena PEG dapat menempel pada permukaan partikel dan
menutupi ion positif yang bersangkutan untuk bergabung dan membesar. Sehingga
penggunaan PEG digunakan untuk memperoleh partikel dengan bentuk bulatan yang

Berdasarkan uraian ini, pada penelitian ini telah dilakukan sintesis dan
karakterisasi nanosilika dari tetraethylorthosilicate (TEOS) dengan penambahan
polietilen glikol (PEG) menggunakan metode sol-gel yang bertujuan untuk
memperoleh data ilmiah berupa pengaruh variasi konsentrasi PEG-6000 (10%, dan
15% (b/v)) terhadap ukuran rata-rata partikel, morfologi dan distrbusi partikel
nanosilika yang dihasilkan.

seragam.

&IETODE PELAKSANAAN
Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini adalah peralatan gelas standar
laboratorium seperti erlenmeyer, gelas piala, pipet tetes, pipet ukur, gelas arloji,
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statif, termometer, hot plate stirrer, pengaduk magnetic, krus porselen, fggpace,
timbangan analitik, desikator dan oven. Karakterisasi produk dilakukan dengan
menggunakan spcm)fotometer Fourier Transform Infrared (FT-IR) (Bruker Alpha
P Spectrometer), Particle Size Analyzer (PSA) tipe Zetasizer Ver. 7.01 (Malvern
Instrument Ltd., Grovewood, Worcestershire, UK) dan Scanning Electron

Microscopy (SEM) (JCM-6000).
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah Tetraethylorthosilicate

(TEOS) 98% (Merck), amonia (Merck), etanol 90% (Merck), polietilen glikol 6000
(PEG-6000) (Merck), dan akuades.

Sintesis nanopartikel silika dengan metode sol-gel

Larutan TEOS 98% sebanyak 29 mL, air 10 mL dan etanol sebanyak 61 mL
dicampur dalam erlenmeyer. Campuran tersebut diaduk menggunakan stirrer dengan
pemanasan dijaga konstan pada temperatur 50°C selama 5 jam. Penambahan amonia
dilakukan secara berkala tetes demi tetes sarfffhi habis dalam waktu 5 jam. Cairan
diuapkan pada oven dengan temperatur 70°C selama 24 jam. Setelah itu didinginkan
dalam desikator sebelum dikalsinasi pada furnace. Serbuk yang telah terbentuk digerus
terlebih dahulu sampai halus, kemudian dikalsinasi dalam furnace pada temperatur
600°C selama 2 jam sehingga dihasilkan serbuk putih yang halus (Ardiansyah, 2015).
Serbuk yang telah terbentuk disimpan di dalam desikator sebelum dikarakterisasi
dengan FTIR, SEM dan PSA.

Pembuatan larutan PEG 10% dan 15% (b/v)

Sebanyak 10,00 gram PEG ditambahkan ke dalam 100 mL akuades. kemudian
dipanaskan pada suhu 80°C sambil diaduk sampai homogen +15 menit (Perdana et al,
2011). Larutan PEG 10% tersebut didinginkan terlebih dahulu sebelum digunakan.
Cara yang sama untuk pembuatan PEG 15%.

Sintesis Nanosilika dengan Penambahan PEG

Sintesis nanopartikel silika dengan penambahan PEG pada dasarnya sama
dengan sintesis nanosilika sebelumnya, hanya saja pada sintesis ini ditambahkan PEG
pada saat larutan telah membentuk sol dengan perbandingan antara PEG dengan sol
silika adalah 80:20 dalam 100 mL, campuran diaduk kembali meffunakan stirrer.
Larutan kemudian diuapkan dalam oven dengan temperatur 70° C selama 24 jam.
Kristal yang didapat didinginkan dalam desikator dan digerus sampai halus sebelum
dikalsinasi pada temperatur 600° C selama 2 jam. Serbuk yang telah terbentuk
disimpan di dalam desikator sebelum dikarakterisasi dengan FTIR, SEM dan PSA.
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HASIL DAN PEMBAHASAN

Hasil dari sintesis silika dengan metode sol-gel dikarakterisasi menggunakan
Fourier Transform Infrared (FT-IR) dilakukan untuk mengidentifikasi gugus fungsi
silika hasil sintesis tanpa dan dengan penambahan variasi PEG-6000 (10% dan 15%
(b/v)).
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Ns-PEG 15%

("
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Gambar 1. Spektrum inframerah (a) Sampel Nanosilika (Ns) Kontrol dan (b) Ns-PEG
10% dan (c) Ns-PEG 15%.

Hasil wuji inframerah pada serbuk nanosilika menunjukan tidak adanya
pergeseran pita serapan. Pada serbuk nanosilika yang telah disintesis menggunakan
metode sol-gel dengan panambahan dan tanpa penambahan PEG-6000 ini puncak
yang muncul merupakan puncak spesifik dari prekursor TEOS, sedangkan puncak
PEG-6000 tidak terlihat pada spektrum sampel nanosilika, yang artinya PEG-6000
telah Iﬁhasil dihilangkan dengan cara kalsinasi.

Pita serapan pada bilangan gelombang 1081 cm™ merupakan pita serapan dari
vibrasi ulur asimetris gugus Si-O dari gugus siloksan (Si-O-Si) dan pada serapan
bilangan gelombang 794 ¢cm' menunjukan adanya vibrasi ulur Si-O dari gugus
siloksan (Si-O-Si). Gugus Si-O-Si (siloksan) ini berasal dari hasil reaksi kondensasi,
dimana gugus hidroksil dari produk intermediet bereaksi dengan gugus etoksi dari
TEOS (hasil kondensasi alkohol atau kondensasi air) yang membentuk jembatan Si-O-
Si.
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Gambar 2. Hasil Foto SEM sampel nanosiliaka (a) kontrol, (b) Ns-PEG 10%
dan (¢) Ns-PEG 15%.

Analisis SEM dilakukan untuk mengetahui morfologi dan ukuran partikel
nanosilika (Ns) hasil sintesis tanpa penambahan dan dengan penambahan variasi
PEG-6000. Hasil karakterisasi menggunakan SEM memperlihatkan struktur morfologi

352 nanosilika (Ns) dengan perbesaran 40.000x. Terlihat pada gambar diatas bahwa
permukaan sampel tidak merata dan terdiri dari gumpalan (cluster), yang
mengindikasikan adanya ukuran butir dengan distribusi yang tidak merata pada
permukaan. Munasir (2011) melaporkan bahwa jika dilakukan perlakuan panas yang
lebih lanjut (kalsinasi) diduga aglomerasi bisa diminimalisir, sehingga ukuran semua
partikel lebih homogen dan lebih kecil.

Tabel 1. Data hasil perhitungan luas partikel dan diameter rata-rata nanosilika (Ns)
sebelum dan sesudah penambahan variasi konsentrasi PEG-6000

Diameter
No. Sampel Luas partikel rata-rata (nm) partikel rata-rata
(nm)
1. Ns kontrol 3218.37 55.55
2. Ns-PEG 10% 1930,34 43.72
3. Ns-PEG 15% 3102,11 52,40

Hasil pengukuran nanosilika (Ns) pada Tabel 3 menunjukan bahwa ukuran
partikel rata-rata pada sampel nanosilika (Ns) berkisar antara 43,72 nm - 55,55 nm.
Hasil pengukuran di atas terlihat bahwa nanosilika yang ditambahkan PEG-6000
memiliki ukuran yang lebih kecil dibandingkan dengan nanosilika tanpa penambahan
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PEG-6000. Ukuran rata-rata yang didapat Ns-kontrol adalah 55,55 nm, (Ns)-PEG
10% (43,72 nm) dan (Ns)-PEG 15% (5240 nm). Dalam sisntesis ini PEG berhasil

mengcapping agent partikel terlihat dari kecilnya ukuran Ns dengan penambahan
variasi PEG.

T Ns-Kontrol
Ne-PEG 10%
Ne-PEG 15%)

rtanstas (%

700 O 400

Ukuran (d nm )

Gambar 3. Grafik hubungan antara ukuran dengan intensitas sampel nanosilika
tanpa dan penambahan variasi konsentrasi PEG-6000 (10%, dan 15% (b/v)) 353

Penggunaan PEG-6000 dalam sintesis ini dapat mampu memperoleh nanosilika
(Ns) dengan distribusi ukuran yang lebih baik daripada tanpa penambahan PEG-6000
sebagai tempalate. Tabel 2 menunjukan bahwa distribusi ukuran sampel nanosilika
(Ns) dengan penambahan variasi konsentrasi PEG-6000 (10%, dan 15% (b/v))
memiliki ukuran yang lebih kecil dibanding dengan Ns tanpa penambahan PEG-6000,
yaitu Ns-kontrol 207,90 nm Ns-PEG10% 3.40 nm dan Ns-PEG 15% 63,17 nm. Dan
terlihat pada Gambar 3 bahwa NS-PEG 10% memiliki peak yang sempit dibanding
Ns-kontrol dan Ns-PEG 15% yang menunjukan distribusi yang lebih seragam.

Tabel 2. Data hasil karakterisasi PSA sampel nanosilika (Ns) sebelum dan sesudah
penambahan variasi konsentrasi PEG-6000 (10%, dan 15% (b/v))

Ukuran Intensitas TUkuran St Dev

No Sampel (d.nm) (%) rerata(d. (d.nm)
nm)

1. Ns-Kontrol %gg}g ;ggl: 207,90 14,78 I

. .. 3.12 4354 R S

2. Ns-PEG 10% 361 56.46 340 0.24

3 Ns-PEG 15% 38,77 32,69 63.17 4.63

S © 68,06  47.31 - :
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Data di atas juga didukung oleh dataghasil indeks polidespersitas (PdI) pada
sampel nanosilika yang terlihat pada Tabel 3. Indeks polidispersitas adalah ukuran dari
distribusi massa molekul dalam sampel tertentu. Nilai ini menunjukan hasil
perhitungan dari berat rata-rata berat molekul dibagi dengan jumlah rata-rata berat
molekul. Nilai Pdl yang mendekati nol artinya distribusinya semakin baik (Haryono et
al, 2012).

Tabel 3. Data indeks polidispersitas (Pdl) sampel nanosilika (Ns) sebelum dan
sesudah penambahan variasi konsentrasi PEG-6000 (10% dan 15% (b/v))

No. Sampel Pdl
1 Ns Kontrol 1,00
2. Ns+PEG 10% 0,73
3 Ns+PEG 15% 1,00

Dilihat dari data Pdl diatas bahwa Ns-PEG 10% memiliki nilai yang lebih kecil
yaitu 0,73 yang artinya distribusinya lebih baik daripada Ns-kontrol dan Ns-PEG 15%
dengan nilai PdI 1,00. Hal ini berbanding lurus dengan teori yaitu semakin mendekati
nol nilai Pdl berarti distribusinya semakin baik dan partikel dapat dikatakan lebih
seragam (Haryono, et al 2012). Berdasarkan hasil data yang diperoleh, dapat
dikatakan bahwa PEG mempengaruhi keseragaman material. Hasil karakterisasi
ukuran partikel pada PSA berbeda dengan hasil karakterisasi SEM, dimana pada
sampel Ns-PEG 10% ukuran yang didapat lebih kecil dan Ns-kontrol lebih besar. Hal
ini dimungkinkan sampel ada yang terlarut dan teraglomerasi pada saat didispersi.

SIMPULAN

Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan di atas maka disimpulkan bahwa
penambahan PEG pada sintesis nanosilika ini dapat menyeragamkan dan membuat
ukuran yang lebih kecil daripada nanosilika tanpa penambahan PEG. Karakterisasi
gugus fungsional dengan FTIR menunjukan bahwa adanya puncak serapan yang khas
dari SiO; pada semua sampel yaitu gugus siloksan (Si-O-Si) yang merupakan puncak
khas dari TEOS. Morfologi dari analisis SEM telah dihasilkan adalah berupa amorf.
Ukuran rata-rata partikel yaitu Ns control (55,55 nm), Ns-PEG 10% (43,72 nm), dan
Ns-PEG 15% (52,40 nm) dan. Distibusi ukuran rata-rata terbaik adalah Ns-PEG 10%
dengan nilai Pdl 0,73 yang menunjukkan keseragaman yang cukup baik dan ukuran
partikel 3.4 d.nm.
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