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Abstrak

Sudah lebih dari ratusan tahun yang lalu, para ilmuwan
mulai tertarik untuk meneliti pembuatan nanomaterial berpori,
khususnya material mesopori silika. Dalam mensintesis mesopori
silika, metode yang digunakan adalah metode sol-gel yang diikuti
dengan proses hidrotermal pada temperatur 100°C selama 24
jam. Metode yang dilakukan diawali dengan proses ekstraksi
silika dari sekam padi kemudian dilanjutkan dengan proses
pembuatan silika nanopartikel mesopori. Berdasarkan penelitian
yang telah dilakukan, terbentuk material silika nanopartikel
mesopori dengan ukuran kristal antara 4 sampai 82 nm. Selain
itu, distribusi dan ukuran partikel silika seragam dengan ukuran
antara 8 sampai 150 nm. Gugus fungsi berdasarkan uji FTIR
silika nanopartikel mesopori berupa gugus siloksan (Si-O-Si).
Pengaruh dari penambahan surfaktan dan perlakuan hidrotermal
adalah meningkatkan dan menghomogenkan ukuran kristal dan
partikel silika.

Kata kunci: sekam padi, mesopori silika, template, metode sol-
gel.
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BROMIDE AS A TEMPLATE ON THE FORMATION OF
MESOPOROUS SILICA NANOPARTICLES FROM RICE
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Name : Anggun Nurhayati
NRP : 2713 100 054
Departement : Materials Engineering
Advisor : Hariyati Purwaningsih, S.Si., M. Si.

Co-Advisor : Diah Susanti, S.T., M.T., Ph.D

Abstract

An inexpensive method was used to synthesize
mesoporous silica nanoparticles from rice husk. The preparation
of mesoporous silica nanoparticles have been studied using sol-
gel method followed by hydrothermal process at 100 ° C for 24
hours. This method starts from silica extraction process from rice
husk continued with mesoporous silica nanoparticles synthesize.
The effect of surfactant and hydrothermal process is to increasing
and making uniform the crystals and particles size of silica. The
functional groups based on the FTIR test are siloxane groups (Si-
O-Si). The SEM and TEM micrographs of mesoporous silica
nanoparticles reveal that the silica nanoparticles had a clustered
spherical shape. The average particle size of mesoporous silica
nanoparticles are 54,55 nm, 47,39 nm, 66,83 nm, 88,48 nm, and
91,92 nm.

Keywords: rice husk, mesoporous silica, template, sol-gel
method.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Sudah lebih dari ratusan tahun yang lalu, para ilmuwan
mulai tertarik untuk meneliti pembuatan nanomaterial berpori.
Penelitian yang dilakukan baik dalam hal bentuk, komposisi, dan
struktur nanomaterial, serta sifat atau karakteristiknya. Aplikasi
potensial dari nanomaterial di berbagai bidang dalam kehidupan
sehari-hari, meliputi optik, elektronik, perangkat, sensor, Kkatalis,
dan obat-obatan (Nandiyanto, et al., 2010). Salah satu klasifikasi
nanomaterial berpori yang cukup banyak diminati untuk diteliti
adalah material mesopori. Material mesopori merupakan material
yang memiliki ukuran diameter rata-rata porosnya antara 2-50 nm
mengacu pada Kklasifikasi IUPAC. Contoh material mesopori
adalah SiO,, TiO,, Zn0O,, dan Fe,O; (Johansson, 2010).
Meningkatnya kebutuhan material berpori menyebabkan para
peneliti melakukan inovasi yang disesuaikan dengan kebutuhan
yang diinginkan, sehingga semakin berkembang luas dan
memperluas lingkup penelitian. Hal ini menjembatani antara
lingkup kimia dengan lingkup fisika atau biologi. Aplikasi yang
umum digunakan dari material mesopori diantaranya sebagai
katalis, bio-medis, material sensor, perangkat elektro-optik, dan
teknologi elektronik. Meningkatnya pengetahuan tentang material
mesopori dan mesostruktur menyebabkan semakin
berkembangnya proses, teknik, ataupun metode sintesis yang
digunakan (Kleitz, 2002).

Menurut Roth, et al. (2000), material mesopori dapat
dibagi menjadi dua kategori, yakni kelompok material M41S dan
material zeolit berpilar. Kedua kelompok material ini sangat
mudah dalam pembuatannya, sehingga menghasilkan beragai
macam struktur dan variasi komposisi. Akibatnya, memberikan
peluang yang besar untuk mengembangkan kelompok ini agar bia
diaplikasikan dalam berbagai macam bidang, salah satunya
diaplikasikan sebagai katalis. Leonowicz, et al. (1994) dan
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Lawton, et al. (1996) menjelaskan bahwa beberapa kristalisasi
zeolit dari kategori kedua dapat menghasilkan fase intermediet
pipih dan memiliki struktur yang hampir menyerupai zeolit pada
proses as-sintesisnya, Yyakni proses sebelum dilakukannya
kalsinasi. Kerangka atau struktur zeolit dinyatakan sempurna jika
dihasilkan lapisan-lapisan zeolit dari prekursor setelah dilakukan
proses kalsinasi. Karakteristik dari lapisan-lapisan zeolit ini
adalah memiliki derajat keasaman yang tinggi dan porositasnya
termasuk mikroporositas. Sedangkan Prawingwong (2011) dan
Vartuli, et al. (1994) menjelaskan bahwa famili M41S memiliki
keunikan karakteristik yang berbeda-beda, misalnya saja MCM-
41 (heksagonal, p6mm) memiliki susunan yang heksagonal dari
pori unidimensional, MCM-48  (kubik, la3d) menunjukkan
struktur kubik, dan MCM-50 memiliki susunan lamellar.

Di dalam sintesis mesopori silika, umumnya bahan yang
digunakan adalah bahan kimia seperti Tetraetil ortosilikat
(TEOS), natrium silikat dan fumed silica sebagai prekursor silika.
Akan tetapi, sintesis mesopori silika menggunakan ketiga bahan
tersebut sebagai prekursor silika membutuhkan biaya yang cukup
mahal. Sehingga, Le, et al. (2013) dan Ghorbani, et al. (2013)
melakukan inovasi untuk mereduksi biaya tersebut, bahan yang
digunakan sebagai prekursor silika adalah bahan alam atau
natural waste seperti sekam padi dan alang-alang. Kedua bahan
tersebut terbilang cukup murah dan mudah didapatkan di alam.
Pembuatan mesopori silika dari bahan alam, sekam padi,
dilakukan dalam dua tahap yakni ekstraksi sekam padi menjadi
silika dan sintesis mesopori silika baik dengan penambahan
template maupun tanpa penambahan template. Hasil ekstraksi
silika dari sekam padi menghasilkan dua produk, yakni filtrat
yang setelah dilakukan proses lanjutan menghasilkan endapan
silika dan karbon yang dapat menjadi activated carbon (Ghosh &
Bhattacherjee, 2013).

Untuk mensintesis mesopori silika dapat dilakukan
dengan beberapa metode diantaranya liquid-phase, sol-gel, co-
kondensasi, pertukaran ion, induksi listrik microwave, dan
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Tungsten karbida vial (Fadlulloh, 2014). Namun, metode yang
umum digunakan adalah metode sol-gel. Suyanta dan Kuncaka
(2011) memilih metode sol-gel yang diikuti dengan perlakuan
hidrotermal pada temperatur 110°C selama 36 jam untuk
mensintesis mesopori silika dengan menggunakan surfaktan Setil
trimetil amonium bromida (CTABr) sebagai template dan
mevariasikan molar dari template tersebut. Bahan dasar yang
digunakan adalah Sodium silicate yang didapatkan dari ekstraksi
sekam padi dan yang komersial dimana hasil dari sintesis tersebut
akan dibandingkan hasilnya. Surfaktan berfungsi sebagai template
di dalam proses pembentukan mesopori silika.

Pada penelitian kali ini, untuk mensintesis silika
nanopartikel mesopori digunakan metode sol-gel yang diikuti
dengan proses hidrotermal. Bahan utama yang digunakan pada
penelitian ini berasal dari sekam padi yang akan diekstraksi untuk
mendapatkan serbuk silika dan dilanjutkan dengan proses
pembuatan silika nanopartikel mesopori dengan penambahan
variasi molar Setil trimetil amonium bromida (CTABT).

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan uraian latar belakang di atas, rumusan
masalah pada penelitian ini adalah sebagai berikut.
1. Bagaimana penggunaan surfaktan sebagai template
terhadap pembentukan silika nanopartikel mesopori?
2. Bagaimana pengaruh surfaktan dan perlakuan hidrotermal
terhadap karakteristik pori pada silika hasil ekstraksi?

1.3 Batasan Masalah
Batasan masalah pada penelitian ini adalah sebagai
berikut.
1. Jenis sekam padi yang digunakan berasal dari Kota Batu
dengan usia 8 bulan.
2. Impuritas pada arang sekam padi diabaikan.
3. Kondisi lingkungan dianggap tidak berpengaruh.
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4. Kenaikan temperatur pada setiap proses dianggap
konstan.

1.4 Tujuan
Tujuan pada penelitian ini adalah sebagai berikut.
1. Menganalisis penggunaan surfaktan sebagai template
terhadap pembentukan silika nanopartikel mesopori.
2. Menganalisis pengaruh surfaktan dan perlakuan
hidrotermal terhadap karakteristik pori pada silika hasil
ekstraksi.

1.5 Manfaat

Penelitian ini diharapkan dapat bermanfaat dalam bidang
nanomaterial mesopori yang memanfaatkan natural waste sebagai
bahan dasar pembuatannya.
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2.1 Material Mesopori

Material berpori telah menarik banyak minat ilmiah atau
penelitian untuk aplikasi pemisahan kimia dan katalis heterogen,
dimana  membutuhkan  penyelesaian terhadap  sintesis,
pengolahan, dan karakterisasinya. Idealnya, suatu material berpori
harus memiliki distribusi ukuran pori yang bergantung pada
aplikasi tertentu. Selain itu, harus menunjukkan sifat kimia yang
tinggi, termal, hidrotermal dan stabilitas mekanik, dengan luas
permukaan yang tinggi dan ukuran pori besar. Material ini harus
memiliki ukuran partikel yang spesifik yakni sekitarl-100 nm.
Material berpori awalnya didefinisikan menurut sifat adsorpsinya.
Berdasarkan hal tersebut, material berpori dibedakan oleh ukuran

porinya (Kleitz, 2002).
s ./
/1 —

Gambar 2.1 Beberapa struktur pori material mesopori (Kleitz,
2002)

Material mesopori merupakan material yang memiliki
ukuran diameter rata-rata porosnya berada di antara 2-50 nm
dimana hal ini mengacu pada Klasifikasi IUPAC. Menurut
IUPAC, material berpori dibagi menjadi tiga klasifikasi, yaitu
mikropori memiliki diamater poros kurang dari 2 nm, mesopori
memiliki diameter poros antara 2-50 nm, dan makropori memiliki
diameter poros lebih dari 50 nm (Sing, et al., 1985). Selain itu,
poros dapat diklasifikasikan berdasarkan bentuk porosnya, seperti
berbentuk bola atau silinder dan variasi struktur yang lain yang
ditunjukkan oleh Gambar 2.1. Beberapa contoh dari material
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mesopori diantaranya adalah material golongan oksida, yakni
TiO,, Si0,, Zn0O,, Fe,03, atau kombinasi logam oksida lainnya
(Johansson, 2010). Berikut ini merupakan Tabel. 2.1, tabel yang
menerangkan mengenai definisi ukuran pori dari zeolit dan
molecular sieves yang telah diteliti oleh beberapa ilmuwan (Zhao,
etal., 1996).

Tabel 2.1 Definisi ukuran pori material zeolit dan molecular
sieves (Zhao, et al., 1996)

Ukuran Definisi Jenis Material Diameter
pori (A) pori (A)
>500 Makropori MCM-41
20 - 500 Mesopori 15-100
<20 Mikropori (Beck dkk, 1992)
Cloverite 6,0 x 13,2
(Estermann dkk, 1991)
JDF-20 6,2x 14,5
Ultra- (Jones dkk, 1993)
large pore VPI-5 12,1
(Davis dkk, 1988)
AIPO,-8 79x8,7
(Dessau dkk, 1990)
Faujasite (Olson, 1970) 7,4
Large _ AIPO,-5 7,3
nore (Bialek dkk, 1991)
ZSM-12 55x5,9
(Fyte dkk, 1990)
ZSM-48 53x5,6
. (Schlenker dkk, 1978)
Msg:‘;m ZSM-5 53X 5,6
(van Koningsveid dkk, 51x5,5
1990)
CaA 4,2
Small pore (Meier & Olson, 1987)
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SAPO-34 43
(Lok, 1987)

2.2 Mesoporous Silica Nanoparticles (MSNp)

Mesopori silika merupakan material inorganik yang
tersusun dari atom silikon yang berikatan dengan atom oksigen
dengan ikatan kovalen. Material mesopori silika sudah ada sejak
lebih dari 10 tahun yang lalu (Prawingwong, 2011). Pada tahun
1980, tim peneliti Exxon Mobil menemukan kelompok material
mesopori yang berstruktur nano dan dikenal dengan istilah M41S
(Kresge, et al., 2004). Mobil Composition of Matter No. 41,
MCM-41, merupakan salah satu anggota yang paling terkenal dari
kelompok M41S dimana setiap anggota dari M41S memiliki
karakteristik yang berbeda, seperti yang ditunjukkan oleh Gama
2.2. Kelompok MCM-41 memiliki keunikan tersendiri,
diantaranya MCM-41 (heksagonal, pémm) memiliki susunan
yang heksagonal dari pori unidimensional., MCM-48 (kubik,
la3d) menunjukkan struktur kubik, MCM-50 memiliki susunan
lamellar, dan anggota kelompok yang lain tidak mudah untuk
dikategorikan. Material ini dapat disintesis dengan metode
hidrotermal dengan kation surfaktan berupa alkiltrimetilamonia
yang memiliki rantai ikatan alkil yang lebih besar dari 6 atom
karbon (Prawingwong, 2011; Vartuli, et al., 1994).
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Gambar 2.2 Kelompok M41S dari mesopori molecular sieves
meliputi MCM-41, MCM-48, dan MCM-50 (Kresge & Roth,
2013)

Mesopori silika mengandung pori-pori yang seragam,
volum pori yang besar, diameter pori dan kelompok fungsional
tertentu yang disesuaikan pada permukaannya. Berdasarkan sifat
ini, mesopori silika dapat diaplikasikan pada berbagai aplikasi,
seperti pendukung katalis, sensor, dan sistem pengiriman obat. Di
dalam mensintesis mesopori silika dibagi menjadi 2 metode,
yakni metode sintesis menggunakan template dan metode
sintensis tanpa meggunakan template. Metode sintesis
menggunakan template dibagi menjadi 2 jenis, yaitu liquid crystal
templating (Gambar 2.3a) dan self-assembly and cooperative self-
assembly (Gambar 2.3b). Kemudian, untuk metode sintesis tanpa
menggunakan template terbagi menjadi nanometric building
blocks (Gambar 2.3c) dan sheer-folding mechanism of nanotubes
(Gambar 2.3d). Namun, metode sintesis tanpa menggunakan
template ini sangat jarang sekali dilakukan, karena dibutuhkan
teknologi yang tinggi dan biaya yang cukup besar (Prawingwong,
2011).
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Gambar 2.3 Metode sintesis mesopori silika: A. Liquid crystal
templating, B. Self-assembly and cooperative self-assembly, C.
Nanometric building blocks, dan D. Sheer-folding mechanism of
nanotubes (Prawingwong, 2011)

Metode self-assembly dan cooperative self-assembly
merupakan kombinasi dari metode sol-gel dan self-assembly.
Prekursor silika dan surfaktan adalah self-assembly yang menjadi
jaringan mesostruktur. Kemudian, template akan dihilangkan
sehingga didapatkan material mesopori, seperti yang ditunjukkan
Gambar 2.3b.

Sintesis dengan metode nanometric building blocks
diawali dengan organologam yang mengalami hidrolisis dan
kondensasi untuk membuat blok nanobuilding. Akhirnya, unit

LAPORAN TUGAS AKHIR
DEPARTEMEN TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI
FTI-ITS



10
BAB Il TINJAUAN PUSTAKA

blok nanobuilding dirakit ke dalam jaringan mesostruktur, seperti
yang ditunjukkan Gambar 2.3c.

Metode sintesis sheer-folding merupakan metode dimana
dari nanotube disintesis dari material yang memiliki struktur
berupa lapisan-lapisan. Struktur lapisan ini ditambahkan oleh ion
atau molekul interkalasi dan diikuti oleh pengelupasan,
penyembuhan dan penggulungan menjadi bentuk nanotube,
seperti yang ditunjukkan Gambar 2.3d (Prawingwong, 2011).

Metode liquid crystal template (LCT) merupakan
mekanisme dimana surfaktan dalam wujud cair berfungsi sebagai
template organik. Mekanisme ini telah banyak digunakan sebagai
metode pembuatan material M41S dan menghasilkan berbagai
macam variasi ukuran pori. Variasi ukuran pori ini dihasilkan
akibat adanya variabel komposisi surfaktan yang digunakan.
Struktur dari material M41S yang berupa heksagonal, kubik, dan
lamellar mendukung untuk sintesis dengan mekansisme ini dapat
dilakukan (Vartuli, et al., 1994). Mekanisme ini dimulai dengan
surfaktan yang merangkai dirinya sendiri, dan membentuk ikatan
menyerupai sebuah batang. Setelah itu, kumpulan batang tersebut
membentuk susunan heksagonal sebagai template. Prekursor
silikat ditambahkan ke dalam larutan, dan kondensasi silikat
berada di sekitar template heksagonal tersebut. Setelah proses
kalsinasi, template tersebut akan dihapus dan membentuk
mesopori silika seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.4 (Beck,
et al.,, 1992). Mekanisme ini menyarankan sebaiknya (A)
surfaktan dalam bentuk fase kristal cair sebelum dilakukan
penambahan reagen atau (B) jenis silikat yang dihasilkan dalam
campuran reaksi mempengaruhi pemilihan misel surfaktan ke fase
kristal cair yang diinginkan seperti yang diilustrasikan pada
Gambar 2.4. Pembentukan struktur heksagonal, kubik, dan
lamellar pada material M41S dengan memvariasikan konsentrasi
silika pada konsentrasi surfaktan yang konstan mendukung untuk
dilakukan pada jalur B (Vartuli, et al., 1994).
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Gambar 2.4 Mekanisme yang terjadi pada pembentukan MCM-
41: A. Inisiasi fase kristal cair dan B. Inisiasi anion silikat
(Vartuli, et al., 1994)

Di dalam proses sintesis material mesopori silika, metode
yang sering digunakan adalah metode sol-gel dengan
menggunakan prekursor seperti tetraetilortosilikat (TEOS),
natrium silikat, dan fumed silica. Secara umum, proses sintesis
mesopori silika dimulai dari melarutkan molekul template ke
dalam pelarut dan diikuti dengan menambahkan prekursor silika,
baik TEOS, natrium silikat, fumed silica, maupun yang lainnya.
Setelah campuran larutan tersebut diaduk (stirring) selama
beberapa waktu dengan temperatur tertentu, larutan tersebut
diberi perlakuan hidrotermal atau radiasi gelombang mikro.
Tahap selanjutnya, produk hasil proses hidrotermal akan
dibersihkan dan dikeringkan. Terakhir, untuk menghilangkan
template dilakukan proses kalsinasi atau ekstraksi pelarut. Akan
tetapi, sintesis mesopori silika menggunakan TEOS, natrium
silikat, dan fumed silica sebagai prekursor silika membutuhkan
biaya yang mahal. Selain itu, untuk mengetahui karakteristik dari
mesopori silika, parameter sintesis yang dapat dilakukan
diantaranya adalah temperatur reaksi, pH dari campuran larutan,
dan jenis surfaktan. Karakteristik yang dapat dilakukan salah
satunya adalah analisa struktur dan ukuran pori, dimana analisa
struktur dari mesofasa dapat diprediksikan berdasarkan nilai
packing factor (g-factor). Hubungan antara mesofasa dan packing
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factor ditunjukkan pada Tabel 2.2. Sedangkan untuk analisa
ukuran pori dapat diprediksi berdasarkan metode sintesis yang
digunakan. Hubungan antara ukuran pori dan metode sinstesis
ditunjukkan pada Tabel 2.3 (Prawingwong, 2011).

Tabel 2.2 Hubungan antara mesofasa dan packing factor (Huo, et
al., 1996; Meynen, et al., 2009)

Packing factor Mesofasa
1/3 Kubik (Pm3n)
Y5 Heksagonal (p6mm)
Y2-1/3 Kubik (la3d)
1 Lamellar

Tabel 2.3 Hubungan antara ukuran pori dan metode sintesis
(‘Yang, 2003b)

Ukuran pori Metode
(nm)
2-5 Menggunakan perbedaan panjang rantai surfaktan
4-10 Menggunakan micelle expanders
4-7 Perlakuan hidrotermal setelah sintesis, baik di

mother liquid maupun air

2,5-6,6 Sintesis dengan temperatur tinggi

35-25 Perlakuan sintesis air - amina

5-30 Menggunakan triblock copolymer dan expander
> 50 Emulsi template
2.3 Surfaktan

Metode sintesis yang paling sering dilakukan dalam
pembuatan mesopori silika adalah metode sol-gel. Larutan (sol)
merupakan sistem koloid dimana misel dibentuk oleh surfaktan
dan didispersikan di dalam larutan aqueous. Ketika prekursor
silika ditambahkan ke dalam larutan (sol) akan terhidrolisis dan
jaringan silika terbentuk dimana cairan tersebut tertutup oleh gel.
Transisi antara sol dan gel berlangsung secara bertahap dan sol
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menjadi gel ketika mendapatkan tegangan elastis (stress
elastically). Kemudian, gel tersebut dipanaskan dengan cara
dikalsinasi dimana suraktan akan terdekomposisi dan menguap,
sehingga didapatkan jaringan silika berpori (Johansson, 2010).

Surfaktan atau agen aktif permukaan merupakan molekul
yang memiliki kecenderungan untuk menyerap di permukaan dan
antarmuka. Agen ini memiliki struktur kimia ganda, yakni salah
satu bagian merupakan hidrofilik (suka air) dan bagian yang
lainnya merupakan hidrofobik (benci air) sehingga agen ini
disebut juga molekul amfilik, Gambar 2.5. Bagian lipofilik
biasanya rantai hidrokarbon. Karena sifat amfilik ini, surfaktan
mampu membentuk ikatan dalam minyak atau air solusi untuk
menurunkan energi bebas dalam sistem. Jika pelarut memiliki dua
fase bercampur surfaktan terletak di antarmuka minyak/air
dengan bagian hidrofilik terhadap air dan bagian lipofilik dalam
minyak.

o
Vi
/=g

i
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(=]
——— C.‘ti
!
&

Hydrophilic Hydraphabic

Gambar 2.5 Skema dasar surfaktan (Barrabino, 2011)

Di dalam sistem yang sederhana air-surfaktan, molekul
surfaktan menampakkan diri sebagai komponen yang sangat aktif
dengan struktur variabel sesuai seiring dengan meningkatnya
konsentrasi, yang secara skematik ditunjukkan pada Gambar 2.6.
Ketika konsentrasi surfaktan rendah dalam larutan air, surfaktan
berada sebagai molekul terpisah pada antarmuka udara-air. Hal
ini menyebabkan tegangan permukaan menurun akibat dari
tegangan di air lebih besar dibandingkan pada hidrokarbon.
Kemudian, konsentrasi surfaktan dalam larutan meningkat
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sehingga mengurangi energi permukaan sampai nilai kritis dan
akan menjadi jenuh. Setelah mencapai kejenuhan pada
keseluruhan antarmuka, seluruh surfaktan yang tersisa di dalam
air merupakan Kluster atau yang disebut dengan misel. Pada titik
ini, ketika misel terbentuk disebut dengan Konsentrasi Kritis
Misel yang juga dikenal dengan CMC. CMC sendiri bergantung
pada struktur kimia dari masing-masing senyawa, misalnya
semakin panjang ekor hidrofobik, maka semakin lama mencapai
titik jenuh, sehingga akan menurunkan CMC (Johansson, 2010;
Zhao et al., 1996; Barrabino, 2011).

Roil-Shaped i Hexagonal Cuhic Lamallar

g . ¥

?] \ | ®—Sphen¢al

L .
Surfctant Isotropic Micellar !
Maolecules Fhases Liquid Crystal Phases
+ - B — -

ome Inereasing surfactant concentration

Gambar 2.6 Urutan fasa dari sistem pasangan surfaktan — air
(surfactant — water binary system) (Myers, 1992; Lawrence,
1995)

Surfaktan diklasifikasikan berdasarkan kelompok kepala
polar menjadi empat, yaitu anionik, kationik, non-ionik, dan
zwitterionik.

1. Anionik merupakan surfaktan yang memiliki
kelompok kepala polar bermuatan negatif. Kelompok
non-polar ini digunakan rantai hidrokarbon yang
besar dengan range antara C12 dan C18. Contoh dari
kelompok polar dalam jenis surfaktan ini adalah
karboksilat, sulfat, sulfonat, dan fosfat.

2. Kationik merupakan surfaktan yang memiliki
kelompok kepala polar bermuatan positif dan rantai
alkil yang besar sebagai kelompok non-polar.
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Surfaktan ini didasarkan pada atom nitrogen.
Umunya, kelompok kepala dalam jenis surfaktan ini
adalah amina dan produk Kkuartener berbasis
amonium.

3. Non-ionik merupakan surfaktan non-ionik yang
memiliki unit polieter dan polihidroksil sebagai
kelompok polar. Poli(etilen oksida) merupakan
kelompok polar yang paling umum. Sedangkan
Poli(propilena oksida merupakan kelompok non-
polar yang paling umum. Selain itu, pada jenis
surfaktan ini dikenal pula block copolymer.
Kopolimer ini memiliki massa molar yang rendah.

4. Zwitterionik merupakan jenis surfaktan yang
memiliki kepala polar dengan dua muatan yang
berbeda sehingga dihasilkan muatan yang netral.
Contoh dari surfaktan kepala polar yang paling umum
digunakan adalah kelompok amonium untuk muatan
positif dan karboksilat untuk muatan negatif.

Beberapa jenis surfaktan yang umum digunakan adalah CTABr
(Setil  trimetilamonium  bromida) dan DTABr (dodesil
trimetilamonium bromida yang merupakan surfaktan kationik dan
block copolymer Pluronic® P123 yang merupakan surfaktan non-
ionik. Gambar 2.7 merupakan contoh dari struktur kimia
surfaktan CTABr, dimana rumus kimianya adalah CigHBrN
(Barrabino, 2011; Maurice & Faouzi, 2014).
+ 4
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Cetyl tnmethy] ammonnnm bromds (CTAB) \
Gambar 2.7 Struktur kimia CTABr (Maurice & Faouzi, 2014)

2.4 Metode Sol-Gel

Sol-gel merupakan salah satu metode yang paling banyak
digunakan dalam mempreparasi material oksida logam berukuran
nano. Sol merupakan suatu partikel halus yang terdispersi dalam
suatu fasa cair membentuk koloid sedangkan gel merupakan
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padatan yang tersusun dari fasa cair dan padat dimana kedua fasa
ini saling terdispersi dan memiliki struktur jaringan internal.
Proses sol-gel sendiri didefinisikan sebagai proses pembentukan
senyawa organik melalui reaksi kimia dalam larutan pada suhu
rendah. dalam proses tersebut terjadi perubahan fasa dari suspensi
koloid (sol) membentuk fasa cair kontinyu (gel).

Proses sol-gel telah banyak diaplikasikan secara luas.
Sebagian besar produk sol-gel adalah bahan keramik dan gelas
dalam berbagai bentuk seperti bubuk ultrafine atau spherical,
lapisan film tipis, serat keramik, membran inorganik mikropori,
gelas dan keramik monolitik, dan bahan aerogel berpori.

Prekursor yang digunakan pada umumnya ialah logam
inorganik yang dikelilingi oleh ligan yang reaktif seperti logam
alkoksida (M(OR),), dimana R menunjukkan grup alkil (Cn,Hzn.1).
Logam alkoksida banyak digunakan karena sifatnya yang mudah
bereaksi dengan air diantaranya ialah Tetrametoksisilan (TMOS),
Tetraetilortosilikat (TEOS) dan alkoksida lainnya seperti
aluminat, titanat, borat, dan lain-lain (Alfarugi, 2008).

2.5 Proses Hidrotermal

Hidrotermal merupakan metode pertumbuhan ukuran
kristal yang disebabkan pemanasan material oleh uap air.
Pertumbuhan kristal pada proses ini terjadi di dalam wadah baja
bertekanan tinggi yang disebut dengan autoclave (Alfaruqi,
2008).
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Gambar 2.8 Perilaku tekanan-temperatur autoclave yang terisi
sejumlah air (Laudise, 1987)

Pada Gambar 2.8 di atas menunjukkan grafik perlakuan
tekanan-temperatur dari air yang berada di dalam autoclave yang
diisi dengan persentase isi dari volume autoclave. Garis A-C
adalah kurva tekanan uap yang berdampingan dengan liquid dan
gas, sedangkan titik C merupakan titik kritis air, yakni 374 C, 220
bar. Pada titik kritis ini densitas gas dan cairan adalah 0.32 g per
cc.

Apabila autoclave pada temperatur ruang terisi 80% dari
volume bebasnya kemudian dipanaskan, tekanan di dalam
autoclave akan meningkat. Hal ini dapat dijelaskan dengan kurva
tekanan uap. Densitas dari cairan air menurun dan densitas dari
uap air akan meningkat seiring dengan meningkatnya temperatur
seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.9 dimana menyebabkan
meningkatnya level cairan pada autoclave hingga seluruh bagian
dari autoclave terisi oleh cairan air pada temperatur 250C,
sebagaimana yang ditunjukkan pada baris atas diagram Gambar
2.10. Pada titik ini (B di sebelah kiri), Gambar 2.9, tekanan di
dalam autoclave dimulai dari kurva tekanan uap yang meningkat
sepanjang kurva B-D. Densitas air menjadi 0.80 g per cc di bawah
kondisi tersebut. Maka, ketika tekanan dan temperatur yang
sedemikian rupa sehingga hanya cairan atau gas yang ada di
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dalam autoclave, densitas cairan identik dengan presentase isi
dibagi 100.

Density, g per cc
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Gambar 2.9 Grafik peningkatan densitas air dalam autoclave
terhadap temperatur (Laudise, 1987)

Di atas titik kritis, cairan akan mengalami penguapan,
sehingga fluida dalam autoclave akan terdefinisikan menjadi gas.
Tetapi tidak ada diskontinuitas yang terjadi ketika fluida tersebut
melewati titik Kritis.

Pada autoclave yang terisi dengan air lebih dari 32%,
cairan akan berekspansi, sebagaimana yang ditunjukkan pada
Gambar 2.10 untuk mengisi autoclave pada beberapa temperatur
di bawah temperatur kritis. Semakin tinggi presentasi isi, semakin
rendah temperatur dimana autoclave terisi oleh cairan. Apabila
autoclave diisi hingga 32%, level cairan tidak akan berubah
selama  meningkatnya temperatur. Meniskus cairan-uap
menghilang pada temperatur kritis dan fenomena titik kritis
klasik, seperti opalescence, terjadi. Ketika autoclave diisi kurang
dari 32%, level cairan akan menurun selama meningkatnya
temperatur. Cairan akan menghilang, autoclave mendidih hingga
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kering, pada temperatur dibawah temperatur kritis (Laudise,
1987).

25C 200C 250°C 340C 360C 373°C >3714°C
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Gambar 2.10 Perbandingan presentase isi terhadap temperatur
(Laudise, 1987)

2.6 Sekam Padi

Padi merupakan bahan makanan pokok bangsa Indonesia,
kebutuhannya semakin meningkat dari tahun ke tahun. Hal ini
mengakibatkan meningkatnya limbah sekam atau kulit padi yang
dihasilkan. Sekam padi merupakan bagian terbesar kedua setelah
beras. Padi terdiri dari beras (65%), sekam (20%), bekatul (8%)
dan bagian lainnya atau hilang (7%) (Utomo & Yunita, 2014).
Oleh sebab itu, sekam padi merupakan limbah alami dan produk
utama sampingan dari penggilingan padi. Sekam padi dapat
dimanfaatkan kembali untuk menghasilkan bahan yang ramah
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lingkungan, seperti Silikon (Si), Silika (SiO,), Silikon karbida
(SiC), Silikon nitrida (SizNg4), dan graphene (G) (Sankar, et al.,
2016). Sekam padi sebagai limbah yang berlimpah khususnya di
negara agraris, merupakan salah satu sumber penghasil silika
terbesar. Sekam padi mengandung silika sebanyak 87%-97%
berat kering setelah mengalami pembakaran sempurna. Selain
didukung oleh jumlah yang melimpah, silika sekam padi dapat
diperoleh dengan sangat mudah dan biaya yang relatif murah,
yakni dengan cara ekstraksi alkalis (Kalapathy, et al., 2000).

Sekam padi tersusun dari bahan-bahan seperti selulosa
(40%), lignin (30%) dan abu (20%) yang mengandung silika yang
terdapat pada jaringan selulosa (Utomo & Yunita, 2014). Selain
itu, adapula yang menyebutkan bahwa komposisi kimia dari
sekam padi mengandung komponen organik sebesar 74% dan
anorganik (26%). Konstituen organik termasuk selulosa,
hemiselulosa, lignin, L-arabinosa, asam Methylglucuronic, D-
galaktosa dan beberapa protein dan vitamin dapat dihilangkan
dari sekam padi selama proses pembakaran. Sedangkan
komponen anorganik utama dari abu sekam padi (RHA) adalah
SiO, (80%) bersama dengan beberapa komponen anorganik
ringan termasuk alumina (3,93%), sulfur trioksida (0,78%),
oksida besi (0,41%), kalsium oksida (3,84% ), magnesium oksida
(0,25%), natrium oksida (0,67%), kalium oksida (1,45%), dan
hilangnya pengapian (8,56%) (Sankar, et al., 2016).

Di dalam menghasilkan silika dari sekam padi, dilakukan
metode ekstraksi. Metode ekstraksi didasarkan pada tingginya
kelarutan silika amorf dalam larutan alkalis seperti KOH,
Na,CO;, atau NaOH, dan pengendapan silika terlarut
menggunakan asam, seperti asam Kklorida, asam sitrat, asam
asetat, dan asam oksalat. Hasil dari proses ekstraksi ini berupa
silika gel. Silika gel merupakan produk yang aman digunakan
untuk menjaga kelembaban makanan, obat-obatan, bahan sensitif,
elektronik, dan film sekalipun. Produk anti lembab ini menyerap
lembab tanpa mengubah kondisi zatnya. Walaupun dipegang,
butiran-butiran silika gel ini tetap kering. Silika gel yang
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diperoleh berwarna putih (Handayani, et al., 2014). Berikut akan
ditampilkan komposisi kimia dari abu sekam padi pada perlakuan
temperatur yang berbeda, Tabel 2.4.

Tabel 2.4 Komposisi kimia dari abu sekam padi pada perlakuan
temperatur yang berbeda (Hwang, 2002)

Temp | Orgin® | 400" | 600° | 700° | 1000°
Bahan (%) (o) | (%) | (%) (%)
Si0, 88.01 | 88.05 | 88.67 | 92.15 | 95.48
MgO 117 113 | 0.84 | 051 | 059
SO; 112 | 083 [ 081 | 079 | 0.09
Cao 256 | 2.02 | 173 | 160 | 1.16
K20 526 | 648 | 641 | 394 | 1.28
Na,O 079 | 076 | 1.09 | 099 | 0.73
TiO, 000 | 0.0 | 000 | 000 | 0.00
Fe.0; 029 | 074 | 046 | 000 | 043

2.7 Silika

Silika adalah unsur dengan kegunaan tinggi dalam
berbagai macam ruang lingkup, seperti bioteknologi, lingkungan,
industri semen, komposit, dan medis. Hal ini disebabkan silika
memiliki sifat yang terbukti memiliki stabilitas tinggi,
fleksibilitas kimia, dan biokompatibilitas yang berperan penting
bagi berbagai lingkup. Selain itu, silika memiliki kelimpahan
yang banyak, biaya yang relatif murah untuk penelitian silika
berbasis nano dan mikropartikel, dan memiliki permukaan yang
besar untuk rasio volume yang diharapkan mampu menjadi
carrier imobilisasi yang besar untuk sejumlah enzim dengan
relatif sedikit material bahan pembawa. Namun, pada studi busa
CO berair dengan prekursor hidrofilik silika nanopartikel dan
non-ionik Triton X100, surfaktan TX100, ditemukan kekurangan
dari studi tersebut bahwa stabilitas busa distabilkan oleh partikel
dengan mengandalkan tingkat hidrofobisitas dari partikel yang
secara inheren hidrofilik di alam (Fadhlulloh, et al., 2014).
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Karena diameter partikel silika yang kecil, serbuk silika ultrafine
memiliki aplikasi teknologi yang cukup banyak, seperti agen
thixotropic, isolator termal, pengisi (filler) komposit, dll. Proses
ekstraksi silika secara konvensional dilakukan dalam bentuk
murni dari sumber kuarsa alami yang melibatkan tingginya biaya
produksi. Selain itu, silika merupakan unsur yang paling
melimpah kedua di permukaan bumi, dimana menyumbang
sekitar 32% dari berat total permukaan bumi. Akibatnya, tanaman
yang tumbuh di tanah selalu mengandung beberapa silikon dalam
jaringan mereka (Ghorbani, et al., 2013).
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Gambar 2.11 Beberapa teknik sintesis nanopartikel silika
(Liberman, et al., 2014)

Di dalam sintesis nanopartikel silika dapat dilakukan
dengan beberapa teknik atau metode. Teknik-teknik ini mampu
menghasilkan komposisi yang mendekati keseragaman dan range
ukuran partikel yang dekat. Gambar 2.11 menunjukkan beberapa
teknik sintesis nanopartikel silika. Teknik sintesis yang umum
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digunakan yaitu proses sol-gel pada temperatur ruangan 25°C
dengan mengkontrol reaktan pada perbandingan pelarut atau
menggunakan template sebagai kontrol ukuran partikelnya.
Skema di bawah ini merupakan teknik sintesis nanopartikel silika
yang umum digunakan dengan menggunakan reagen dan bahan
yang lain yang sering digunakan, namun tidak menutup
kemungkinan untuk menggunakan reagen dan bahan yang lain
sesuai dengan aplikasi yang diinginkan (Liberman, et al., 2014).

2.8 State of The Art (Penelitian Terdahulu)

Pada penelitian (Adam, et al., 2011) ini melakukan
sintesis mesopori silika nanopartikel dengan morfologi berbentuk
bola yang disintesis dari sekam padi. Nanopartikel cukup menarik
dan potensial untuk diteliti dan diaplikasikan. Beberapa jurnal
menjelaskan aplikasi dari nanosilika diantaranya sebagai
adsorben, material pendukung untuk katalis heterogen, pada
manufaktur elektronik semikonduktor, sebagai isolasi termal,
pada sintesis keramik (silika karbida dan silika nitrida), serta pada
fabrikasi beton. Penelitian ini memanfaatkan sekam padi sebagai
bahan dasar silika, dimana sekam padi merupakan biomassa pada
bidang pertanian. Penggunaan sekam padi ini dikarenakan
biayanya murah dan mudah untuk didapatkan. Pada proses
sintesis digunakan metode yang sederhana yaitu dengan metode
sol-gel pada kondisi ambien, temperatur ruangan (sekitar 30°C)
dan tanpa menggunakan template. Pada tahap preparasinya
dilakukan proses ekstraksi silika dari sekam padi tanpa adanya
proses kalsinasi.
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Gambar 2.12 Mlkrografl TEM RH Silika nanopartikel pada (a)
perbesaran 600x dan (b) perbesaran 800x (Adam, et al., 2011)

Gambar 2.13 Miografi SEM RH-Silika nanopartikel (Adam, et
al., 2011)

Berdasarkan hasil penelitian yang dilakukan adalah
dihasilkan partikel silika berukuran nanometer. Gambar 2.12 dan
Gambar 2.13 menunjukkan morfologi silika yang berbentuk bulat
dan diameter ukuran partikel berkisar antara 15 dan 91 nm dengan
rata-rata diameter sebesar 50,9 nm. Morfologi ini ditinjau
berdasarkan hasil pengujian TEM dan SEM. Pada silika dari
ekstraksi sekam padi ditemukan pori.
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Gambar 2.14 Isotermal adsorpsi-desorpsi nitrogen dan distribusi
ukuran poros RH-Silika (Adam, et al., 2011)

Gambar 2.14 merupakan hasil analisis adsorpsi-desorpsi
nitrogen, silika sekam padi menunjukkan luas permukan BET
sebesar 245 m°g™. Silika nanopartikel memiliki distribusi ukuran
pori yang sempit antara 5,6 sampai 9,6 nm. Sedangkan
berdasarkan hasil analisa EDX menunjukkan adanya unsur
karbon (C), oksigen (O), dan silika (Si). Si dan O
mengindikasikan terbentuknya ikatan siloksan (Si-O-Si) dan
kelompok silanol (Si-OH) yang menunjukkan kadar karbon yang
rendah dari sekam padi dari hasil pengujian FTIR, Gambar 2.15,
serta silika yang dihasilkan berupa amorfus yang ditunjukkan
dengan lebar dan tingginya intensitas peak yang dihasilkan (26 =
22°) dari hasil pengujian XRD, Gambar 2.16.
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Gambar 2.15 Spektra FTIR RH-Silika (Adam, et al., 2011)
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Gambar 2.16 Difraktogram X-ray dari RH-Silika (Adam, et al.,
2011)

Selanjutnya, pada penelitian (Suyanta dan Kuncaka,
2011) ini melakukan sintesis mesopori silika Mobil Composition
of Matter No. 41, MCM-41, dengan memanfaatkan sekam padi.
Pada penelitian ini, peneliti memanfaatkan sekam padi sebagai
sumber sumber silika dalam sintesis mesopori silika MCM-41
dengan melihat bahwa ekstraksi silika dari sekam padi dapat
menghasilkan silika amorfus murni hingga mencapai lebih dari
95%. Sehingga pada penelitian ini, peneliti ingin mensintesis
mesopori silika MCM-41 dari sekam padi (produknya
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dilambangkan dengan RH-MCM-41) dan dari Sodium silikat
komersial (produk dilambangan dengan Si-MCM-41) dengan
produk yang sama. Sekam yang digunakan berasal dari Bantul,
Yogyakarta, Indonesia. Metode sintesis yang digunakan adalah
metode sol-gel yang diikuti dengan perlakuan hidrotermal pada
temperatur 110°C selama 36 jam.
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Gambar 2.17 Spektra FTIR silika hasil ekstraksi sekam padi
(Suyanta & Kuncaka, 2011)

Berdasarkan hasil karakterisasi yang telah dilakukan pada
sampel, didapatkan hasil sebagai berikut. Hasil sampel ekstraksi
silika dari sekam padi berupa serbuk kasar yang berwarna coklat
terang. Pada hasil uji FTIR yang ditunjukkan oleh Gambar 2.17
menunjukkan intensitas yang asimetris, peregangan simetris, dan
bending vibration untuk ikatan Si-O-Si pada masing-masing
gelombang 1110, 798, dan 478 cm™. Sedangkan untuk pita
serapan berada di sekitar 960 cm™ tidak terdeteksi. Hal ini
menunjukkan bahwa tidak ada grup silanol. Sedangkan pada
Gambar 2.18 menunjukkan difraktogram XRD sampel dalam
kisaran 26 = 20-80° dan tidak adanya puncak kecuali pada 20 =
23" sehingga dapat disimpulkan bahwa sampel tersebut dalam
fasa amorfus.
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Gambar 2.18 Difraktogram silika hasil ekstraksi sekam padi
(Suyanta & Kuncaka, 2011)

Pada gambar 2.19 dan 2.20 menunjukkan spektrum FTIR
dari RH-MCM-41 dan Si-MCM-41 sebelum dan setelah
dilakukan Kkalsinasi. Sintesis MCM-41 pada kedua sampel
menunjukkan tidak adanya perbedaan yang cukup signifikan.
Pada kondisi sebelum kalsinasi kedua sampel menunjukkan n-C-
H dan d-C-H peregangan getaran molekul surfaktan pada
bilangan gelombang sekitar 2924 dan 2854 cm™. Pada panjang
gelombang sekitar 3500 cm™ menunjukkan silanol pada
permukaan luar (eksternal) dan molekul air yang diserap,
sedangkan getaran deformasi molekul teradsorpsi menyebabkan
penyerapan pita di sekitar 1635 cm™. Pita pada 717 cm®
dihubungkan dengan getaran oleh template organik.
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Gambar 2.19 Spektra FTIR RH-MCM-41 (A) sebelum kalsinasi
dan (B) setelah kalsinasi (Suyanta & Kuncaka, 2011)
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Gambar 2.20 Spektra FTIR Si-MCM-41 (A) sebelum kalsinasi

dan (B) setelah kalsinasi (Suyanta & Kuncaka, 2011)

Pada kondisi setelah dikalsinasi, spektrum pada kedua
sampel menunjukkan pita yang cukup tajam pada sekitar 1080

1226 cm*

bilangan gelombang masing-masing
simetris dan asimetris

dari
karakteristik getaran

peregangan ikatan O-Si-O masing-masing. lkatan ini adalah
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bagian dari silikat polimer dibentuk dalam perlakuan hidrotermal.
Sebuah pita penyerapan luas di wilayah hidroksil antara 3000 dan
3700 cm™ dengan maksimum di kisaran 3450-3500 cm™ yang
diamati dalam kedua sampel. Pita ini dikaitkan dengan
peregangan getaran kelompok Si-O-H. Karena muncul dari
banyak kelompok Si-O-H setelah kalsinasi, intensitas pita serapan
kedua sampel meningkat secara signifikan. Band sekitar 964 cm™
terkait dengan simetris Si-O-H peregangan getaran, sementara
band sekitar 455 cm™ ditugaskan untuk modus lentur SiO,. Tidak
ada sebuah pita serapan pada 2924 dan 2854 cm™ yang
menunjukkan asimetris dan simetris peregangan getaran -CH-.
Hal ini dapat dikaitkan dengan pembakaran yang sempurna untuk
menghilangkan surfaktan pada perlakuan kalsinasi. Pita-pita ini
menunjukkan bahwa RH-MCM-41 dan Si-MCM-41 telah
berhasil disintesis.

Berdasarkan pengujian XRD, didapatkan pola XRD
seperti yang ditunjukkan Gambar 2.21 dari sampel sebelum dan
setelah kalsinasi dari RH-MCM-41. Pada difraktogram sampel
setelah kalsinasi RH-MCM-41 menunjukkan tiga puncak yang
dapat diindeks sebagai 100, 110, dan 200 dan parameter Kisi, ao,
sebesar 44.71A. Pada difraktogram dari MCM-41 yang
diterbitkan oleh Beck, et al. (1992) menampilkan 4 puncak
dengan indeks Miller 100, 110, 200, dan 210 dan parameter Kisi
sebesar 45A. Sedangkan Kresge, et al. (1992) melaporkan
difraktogram MCM-41 dengan indeks Miller 100, 110, 200, dan
210 dan parameter sebesar kisi 40A. Puncak utama pada 20=2-3°
menunjukkan struktur heksagonal dari MCM-41, sedangkan
puncak lemah lainnya pada 26=4-6°.

Setelah kalsinasi di udara pada 823 K selama 10 jam
dengan laju pemanasan 2°/menit, Intensitas puncak XRD
meningkat sekitar 3 kali dibandingkan dengan sebelum kalsinasi
RH-MCM-41. Hasil ini mencerminkan bahwa tingkat pemesanan
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secara signifikan menghapus surfaktan. Selain itu, setelah
kalsinasi 20 dari puncak utama mengalami pergeseran ke nilai
yang lebih tinggi, yakni 25,4° untuk sampel sebelum kalsinasi dan
26° untuk sampel dikalsinasi, yang menunjukkan kontraksi Kisi.
Kontraksi kisi ini disebabkan oleh penghapusan template dan
kondensasi dari kelompok silanol (Si-OH).

Pada Gambar. 2.22 menunjukkan perbandingan pola
XRD dari sampel dikalsinasi RH-MCM-41 dan Si-MCM-41.
Pola XRD dari Si-MCM-41 menunjukkan sedikit lebih tinggi
dalam resolusi dan intensitas hasil kristalinitas sedikit lebih tinggi
daripada RH-MCM-41. Selain itu, pada sampel dikalsinasi-RH-
MCM-41 menunjukkan nilai puncak 26 yang lebih tinggi
menunjukkan bahwa sampel memiliki dinding pori yang lebih
tipis dibandingkan dengan Si-MCM-41. Silika komersial murni
dapat melakukan polimerisasi yang lebih sempurna daripada RH
dalam pembentukan dinding pori.
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Gambar 2.21 Pola XRD RH-MCM-41: (A) sebelum dan (B)
setelah kalsinasi (Suyanta & Kuncaka, 2011)
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Gambar 2.22 Pola XRD (A) sampel kalsinasi-RH-MCM-41 dan
(B) sampel kalsinasi Si-MCM-41 (Suyanta & Kuncaka, 2011)

Pada pengujian adsorpsi-desorpsi isotermal nitrogen dari
RH-MCM-41 ditunjukkan oleh Gambar 2.23. Menurut klasifikasi
IUPAC menunjukkan bahwa isoterm tipe IV yang diperoleh
untuk bahan ini. Hal ini dapat diamati bahwa langkah yang
terdefinisi terjadi pada kurva adsorpsi pada tekanan relatif P/P,
dari 0,2-0,3 menunjukkan pengisian mesopori dimana pori
mengisi (dengan kondensasi kapiler) untuk sampel yang terbatas,
yang merupakan fitur khas untuk mesopori MCM-41. Hasil ini
bertepatan dengan hasil pola XRD.

Pada Gambar 2.24 adsorpsi-desorpsi isotermal nitrogen
merupakan perbandingan dari sampel RH-MCM-41 dan Si-
MCM-41 yang telah dikalsinasi. Hal ini dapat diamati bahwa
kedua sampel memiliki kurva adsorpsi-desorpsi nitrogen yang
sejenis. Sifat pori RH-MCM-41 dan Si-MCMA41 dalam penelitian
ini dan RH-MCM-41 yang dilaporkan oleh Siriluk dan Yuttapong
disajikan pada Tabel 2.5. Menurut Tabel 2.5, tidak ada perbedaan
yang signifikan diamati dalam sifat pori MCM-41 dibuat dari RH
dan silika komersial dalam penelitian ini. Hasil penelitian
menunjukkan bahwa sekam dapat digunakan sebagai bahan baku
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dalam sintesis MCM-41. Karakterisasi bagian dan sifat pori-pori
MCM-41 yang disintesis dari sekam padi mirip dengan MCM-41
yang disintesis dari Sodium silicate komersial.
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Gambar 2.23 Adsorpsi-desorpsi isotermal nitrogen RH-MCM-41
(Suyanta & Kuncaka, 2011)
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Gambar 2.24 Adsorpsi-desorpsi isotermal nitrogen RH-MCM-41
dan Si-MCM-41 yang dikalsinasi (Suyanta & Kuncaka, 2011)
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Tabel 2.5 Sifat pori dari sampel (Suyanta & Kuncaka, 2011)

Specific surface Mean pore Latice Pore walls
area, Sger, diameter, dm, parameter, a, thickness, Wi

Sample (m'lg) om) (nm) (nm)
RH-MCM-41 (prepared from 903.423 3.276 4.414 1.138
rice husk silica)
Si-MCM-41 (prepared from 946.607 3.357 4.533 1.176
commercial silica)
RH-MCM-41 reported by 730 2.2 *) )

Siriluk and Yuttapong (2005)
*) Not reported

Pada penelitian (Le, et al., 2007) ini melakukan sintesis
nanopartikel silika dari sekam padi Vietnam dengan metode sol-
gel. Sekam padi digunakan sebagai prekursor silika karena abu
sekam padi (rice husk ash/RHA) merupakan salah satu sumber
penghasil silika yang kandungannya mencapai 90% sampai 98%
silika. Selain itum juga silika pada abu sekam padi ini dapat
dihasilkan dalam fasa amorfus dan memiliki luas permukaan yang
cukup tinggi. Metode sol-gel dipilih karena metode ini nerupakan
metode yang cukup sering digunakan. Metode ini terdiri dari dua
reaksi, yakni hidrolisi dan kondensasi. Di dalam menghasilkan
silika dari sekam padi, dilakukan beberapa tahapan eksperimen,
mulai dari perlakuan awal dari sekam padi menjadi abu sekam
padi, persiapan pembuatan larutan Sodium silicate, dan sintesis
silika nanopartikel. Setil trimetil amonium bromida (CTABr)
merupakan salah satu surfaktan yang digunakan sebagai template.
Selain itu, juga digunakan Setil amin (CA), Setil amonium klorida
(CAC), Arkopal, Polietilen glikol (PEG), Aliquat 336, Alkil
dimetil benzil amonium klorida (ADBAC), dan Setilpiridinium
bromida (CPB). Konsentrasi template yang digunakan sebesar 2
wt.% yang dilarutkan di dalam air atau butanol sebagai pelarut.
Kemudian, untuk CTABr juga digunakan konsentrasi 0,5, 1, 1,5,
2, 2,5, dan 3 wt.% yang dilarutkan di dalam air atau butanol.

Komposisi kimia dari abu sekam padi sebelum dan
setelah dilakukan perlakuan dengan asam ditunjukkan pada Tabel
2.6. Perlakuan termal dan asam yang efisien, menghasilkan bahan
dengan pengurangan kadar yang tinggi pada K,O, Al,O3, Fe,03,
Ca0, dan MgO yang ditunjukkan pada Tabel 2.6. Silika (SiO,)
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pada abu sekam padi tidak terlarut dalam perlakuan asam dengan

H,S0O,. Nanopartikel silika diperoleh melalui reaksi berikut ini.
2NaOH + S|02 — Na28i03 + Hgo 22
Na,SiO; + H,SO, — SiO, + Na,S0O, + H,0 2.2

Tabel 2.6 Komposisi kimia dari abu sekam padi dianalisa
menggunakan AAS (Le, et al., 2007)

Component (wt.%) K.O0 AlLO; Fes0; CaD MgO MNa.,0O Si0.
Before treatment 039 048 015 073 055 012 9515

After treatment 001 Qs 004 004 006 001 9908

Untuk menentukan pengaruh dari surface-active
substances terhadap ukuran partikel digunakan dua jenis
surfaktan yakni netral/kelompok 1 (CAC, PEG, dan Arkopal) dan
kationik/kelompok 2 (CAC, Aliquat 336, ADBAC, CPB, dan
CTABr). Pada Gambar 2.25 menunjukkan hasil uji SEM dari
kelompok 1, sedangkan Gambar 2.26 menunjukkan hasil uji TEM
dari kelompok 2. Berdasarkan hasil uji tersebut, dapat dianalisa
bahwa zat aktif permukaan kationik tidak melapisi permukaan
partikel secara seragam. Selain itu, karena energi permukaan yang
tinggi dan kelompok -OH bebas pada permukaan silika
menghasilkan ikatan hidrogen dengan molekul air, ketika silika
tersebar diisolasi dari pelarut, ikatan hidrogen ini juga dihapus
membentuk ikatan Si-O-Si dan menghasilkan ukuran yang lebih
besar. Sedangkan pada zat aktif permukaan kelompok 2
menghasilkan distribusi ukuran partikel silika yang lebih
seragam. Ukuran partikel rata-rata yang dihasilkan sebesar 20 nm
pada penggunaan template Aliquat 336, ADBAC, dan CPC,
sedangkan pada penggunaan CTABr diperoleh ukuran partikel
antara rentang 2 sampai 4 nm.
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Gambar 2.25 Mikrografi SEM dari silika nanopartikel dengan
template (a) CAC, (b) Arkopal, dan (c) PEG (Le, et al., 2007)
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TRt

Gambar 2.26 Mikrografi TEM dari silika nanopartikel dengan
surfaktan (a) CAC, (b) ABDAC, (c) Aliquat 336, (d) CTABT, dan
(e) CPB (Le, et al., 2007)
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Dalam rangka mengoptimalkan kondisi pembentukan
nanopartikel silika, pengaruh konsentrasi CTABr diselidiki.
Percobaan yang dilakukan bervariasi konsentrasi dari 0 sampai 3
wt.% dari total massa silika. Mikrografi TEM nanopartikel silika
yang diperoleh pada konsentrasi CTABr berbeda ditunjukkan
pada Gambar 2.24. Hal ini dapat jelas terlihat bahwa partikel
silika yang terbentuk adalah agregat dan ukuran yang dihasilkan
berkisar dari beberapa nanometer sampai beberapa ratus
nanometer. Meningkatkan konsentrasi surfaktan antara 0,5-2,0
wt.% (Gambar 2.27a, b, ¢, d), menghasilkan ukuran partikel dan
dispersi yang seragam. Di atas nilai konsentrasi surfaktan
tersebut, ukuran partikel menjadi lebih besar dan menyebabkan
agregasi. Hal ini menunjukkan bahwa 2 wt.% CTABr adalah
konsentrasi terbaik untuk melindungi permukaan silika, dimana
nanopartikel silika seragam (Gambar 2.27d), yang mengarah ke
kombinasi silika dan CTABr tersebar sepenuhnya dalam pelarut
butanol, sebagai ditunjukkan pada Gambar 2.28b (tidak ada agen
hidrofilik polar). Ketika konsentrasi CTABr meningkat 2,5-3,0
wt.% Seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.27e, f,
menunjukkan penampilan partikel kecil, sedangkan yang
didistribusikan seragam dan cenderung menggumpal, serta
nanopartikel silika tidak didistribusikan di pelarut butanol ketika
konsentrasi CTABr meningkat (Gambar 2.28a).
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- — ‘.—'-- - S LA e
Gambar 2.27 Mikrografi TEM silika nanopartikel dari CTABr
pada (a) 0.5, (b) 1, (c) 1,5, (d) 2, () 2,5, dan (f) 3 wt.% (Le, et al.,
2007)
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(a) CTAB: 3%) (b) CTAB: 2%)
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Gambar 2.28 Silika nanopartikel terdispersi pada pelarut
air/butanol (Van Hai Le, et al., 2007)

Selain itu, waktu aging berpengaruh terhadap distribusi
ukuran partikel. Hal ini terlihat jelas pada mikrografi TEM,
Gambar 2.29, yang terlihat jelas bahwa distribusi ukuran partikel
menjadi sempit dengan bertambahnya waktu penuaan. Ketika
waktu aging mencapai 8 jam, nanopartikel silika terdispersi
secara merata dalam pelarut. Hal ini dapat dikaitkan dengan fakta
bahwa waktu aging memainkan peran penting dalam distribusi
ukuran partikel. Aging merupakan proses pelarutan dan
reprecipitation yang didorong oleh adanya perbedaan kelarutan.
Berdasarkan teori aging, selama proses aging gel silika, partikel
silika yang lebih kecil dilarutkan dan partikel silika reprecipitated
ke partikel yang lebih besar dengan meningkatnya waktu aging.
Pada saat waktu aging meningkat menjadi 8 jam, gel silika
mencapai kesetimbangan pembubaran. Jadi, partikel silika
terdispersi merata dalam pelarut.
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Gambar 2.29 Mikrografi TEM silika nanopartikel pada waktu
aging selama (a) 3, (b) 5, (¢) 6 (c), (d) 7, (e) 8, dan (f) 12 jam (Le,
etal., 2007)
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Spektrum FTIR dari nanopartikel silika dikeringkan pada
100°C ditunjukkan pada Gambar 2.30, masing-masing
menunjukkan puncak pada 1103, 804, dan 488 cm™ adalah
asimetris, simetris, dan mode lentur SiO,. Pita serapan yang luas
pada 3402 cm. dan puncak pada 1466 cm.; untuk sampel
disebabkan oleh gugus -OH. Pita serapan pada 2924 dan 2853 cm’
! disebabkan oleh pembengkokan -CH, dan -CH; dari surfaktan
CTABr. Spektrum FTIR acara menunjukkan puncak C-H pada
2924 dan 2853 cm™, jelas menunjukkan modifikasi organik dari
permukaan nanopartikel dan nanopartikel silika yang diperoleh
pada bagian amorf. Selain itu, puncak karakteristik yang sesuai
dengan struktur silika kristal tidak jelas diamati pada 26 = 22° di
difaktogram XRD dari Gambar 2.31, menunjukkan bahwa sampel
hampir amorfus.
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Gambar 2.30 Spektra FTIR nanopartikel silika (Le, et al., 2007)
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Gambar 2.31 Difaktogram nanopartikel silika (Le, et al., 2007)
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(Halaman ini sengaja dikosongkan)
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3.1 Diagram Alir

Pada penelitian ini terdapat dua tahapan yang dilakukan,
yakni tahap ekstraksi silika dari sekam padi dan sintesa
Mesoporous Silica Nanoparticles (MSNp).

/ Studi Literatur /

Sekam padi dicuci dan dikeringkan di bawah
sinar matahari

v

Sekam padi dicampur dengan
HCI 2M, T=90°C

v

Pembakaran dalam furnace, T=600°C, t=4 jam
v Abu sekam padi
Penambahan NaOH 2M, T=90°C, stirring t=2 jam

v

Filtrasi

v

Titrasi dengan HsPO, 2M pada temperatur kamar, pH=9

45
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Aging selama 8 jam dalam temperatur kamar

v

Centrifuging 3000 rpm selama 8 menit

v

Pencucian dengan akuades dan pengeringan

v
Pengujian
|

v v v v v

XRD SEM-EDX FTIR TEM BET

!

Evaluasi

Gambar 3.1 Diagram alir proses ekstraksi silika
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Y

Persiapan bahan

¢ | }

Melarutkan SiO, ke
dalam NaOH

Melarutkan serbuk
CTABr ke dalam H,O

A 4

Mencampurkan bahan dan titrasi dengan HCI 3M pada
temperatur kamar, pH=10,2, stirring t=2 jam

A

A\ 4
Aging selama 24 jam dalam temperatur kamar

\ 4
Proses hidrotermal T=100°C selama 24 jam

Y
Filtrasi dan pencucian menggunakan akuades

4
Pengeringan T=100°C selama 4 jam

\ 4

Kalsinasi T=600°C selama 4 jam
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Pengujian

XRD SEM-EDX FTIR TEM BET

Analisa data dan
Pembahasan

A 4

Kesimpulan

Y

Gambar 3.2 Diagram alir pembuatan silika nanopartikel
mesopori (MSNp)

3.2 Bahan Penelitian
Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah
sebagai berikut:
Sekam padi
Larutan Asam klorida (HCI) 37%
Pellet Natrium hidroksida (NaOH)
Larutan Hidrogen peroksida (HzPOy)
Akuades
Serbuk Setiltrimetil amonium bromida (CTABr) 99%

oarLNE
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3.3 Alat-alat Penelitian
Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah sebagai
berikut.
1. Timbangan Digital
Timbangan digital digunakan untuk mengukur massa
serbuk.

Gambar 3.3 Timbangan digital
2. Spatula
Spatula digunakan untuk mengambil serbuk yang
digunakan.

Gambar 3.4 Spatula

3. Crusible
Crusible digunakan sebagai wadah spesimen saat
kalsinasi maupun sintering.
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Gambar 3.5 Crucible ukuran 50 mL

4. Muffle Furnace
Muffle furnace digunakan untuk proses pengeringan dan

kalsinasi.

Gambar 3.6 Muffle furnace
5. Kertas Saring
Kertas saring digunakan untuk memisahkan ampas hasil
dari reaksi sekam padi dengan larutan NaOH 1 M dan
endapan mesoporous silica.
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Gambar 3.7 Kertas saring Jepang

6. Gelas Ukur
Gelas ukur digunakan untuk mengukur volum larutan

yang digunakan.

Gambar 3.8 Gelas ukur

7. Beaker Glass
Beaker glass digunakan sebagai wadah spesimen saat

pencampuran, pengadukan, maupun pencucian dengan
akuades.
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Gambar 3.9 Beaker glass
8. Erlenmeyer
Erlenmeyer digunakan sebagai wadah spesimen saat
metode sol-gel.

Gambar 3.10 Erlenmeyer
9. Kertas pH
Kertas pH digunakan untuk mengukur pH pada spesimen.
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Gambar 3.11 Kertas pH
10. Buchner Funnel
Buchner funnel digunakan untuk proses penyaringan yang
dipasangkan pada labu penyaring dan pompa penghisap.
Buchner funnel yang digunakan merupakan hasil buatan

sendiri.

g . X
hﬁ

Gambar 3.12 Buchner funnel hasil modifikasi penulis
11. Kompresor
Kompresor berfungsi sebagai pompa penghisap yang
dihubungkan pada labu penyaring.
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Gambar 3.13 Kompresor (pompa penghisap)
12. Centrifuge
Centrifuge digunakan untuk memisahkan bahan
tersuspensi dari medianya.

Gambar 3.14 Centrifuge
13. Autoclave
Autoclave digunakan untuk mensterilkan suatu benda atau
media.

Gambar 3.15 Autoclave
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14. Hot Plate and Magnetic stirrer
Hot plate and magnetic stirrer digunakan untuk
menghomogenkan suatu larutan dengan pemanasan
maupun pengadukan.

%

ko)

2 e

Gambar 3.16 Hot plate and agetic stirrer
15. Pengujian
SEM-EDX, XRD, FTIR, TEM, BET surface analysis.

3.4 Prosedur Penelitian
3.4.1 Persiapan Bahan
Sekam padi dicuci terlebih dahulu hingga bersih untuk
menghilangkan kotoran, seperti tanah yang dapat larut dengan air.
Kemudian, sekam padi dijemur di bawah sinar matahari langsung
hingga kering. Lamanya waktu penjemuran menyesuaikan dengan
keringnya sekam padi.

3.4.2 Ekstraksi Silika dari Sekam Padi

Ekstraksi silika (SiO,) dilakukan dengan cara
menambahkan HCI 2M sebanyak 100 mL sambil dipanaskan
dengan temperatur 90°C selama 2 jam. Kemudian dicuci hingga
mencapai pH 7 dan dibakar dalam muffle furnace 600°C selama 4
jam. Hasil pembakaran tersebut, abu sekam padi, sebanyak 4
gram direaksikan dengan NaOH 2M sebanyak 67 ml dengan
stirring 90°C selama 2 jam. Setelah itu dibiarkan mendingin dan
disaring ampasnya menggunakan kertas saring. Larutan hasil
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saringan dititrasi dengan larutan H3PO4 2M sedikit demi sedikit
hingga pH mencapai 9. Setelah itu, dibiarkan 8 jam untuk proses
aging.

Proses aging selesai, dimasukkan dalam mesin centrifuge
dengan kecepatan putar sebesar 3000 rpm selama 8 menit,
kemudian dilanjutkan dengan mencuci endapan yang terbentuk
dengan akuades. Endapan tersebut dicuci minimal 4 kali hingga
mencapai pH=7. Endapan tersebut kemudian dilakukan
pengeringan (drying) dengan temperatur 100°C selama 2 jam.
Hasil dari proses pengeringan tersebut diambil sampel kemudian
dilakukan pengujian.

3.4.3 Proses Pembuatan Mesoporous Silica Nanoparticles
(MSNp)
3.4.3.1 Persiapan Bahan untuk Metode Sol-gel
Dalam tahap ini, bahan-bahan yang digunakan adalah
silika hasil ekstraksi dari sekam padi (SiO,), Natrium hidroksida
(NaOH), Asam klorida (HCI), dan Setiltrimetil amonium bromida
(CTABY) dihitung perbandingan molarnya dalam larutan. Variasi
CTABr yang digunakan adalah 1, 1,25, 1,5, 1,75, dan 2 wt.%
sehingga didapat perbandingan yang berbeda untuk pembuatan
silika nanopartikel mesopori (MSNp). Serbuk CTABTr dilarutkan
sesuai perbandingan ke dalam akuades dan diikuti pengadukan
selama 2 jam. Selanjutnya, 2 gram SiO, dilarutkan dengan 2,64
gram NaOH yang telah dilarutkan ke dalam akuades sebanyak 33
mL diikuti dengan pengadukan selama 30 menit, sehingga
didapatkan Sodium silicate (Na,SiOs). Kemudian, larutan
Na,SiO; ditambahkan ke dalam larutan CTABr dengan cara
meneteskan sedikit demi sedikit diikuti dengan pengadukan
selama 1 jam. Setelah dilakukan pengadukan, menambahkan HCI
3M ke dalam campuran larutan hingga mencapai pH=10,2 diikuti
dengan pengadukan hingga terbentuk gel dan dilanjutkan dengan
pengadukan selama 2 jam. Kemudian,didiamkan selama 24 jam
dalam temperatur kamar (proses aging).
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3.4.3.2 Proses Hidrotermal

Setelah melakukan proses di atas, gel yang terbentuk
diberi perlakuan hidrotermal dengan muffle furnace dalam
temperatur 100°C selama 24 jam. Kemudian, endapan yang
terbentuk dipisahkan dengan Buchner funnel dan endapan
tersebut dicuci dengan akuades, serta dilakukan proses
pengeringan di udara terbuka pada temperatur 100°C selama 4
jam. Untuk menghilangkan template, CTABr, hasil sintesis
dikalsinasi pada temperatur 600°C selama 24 jam.

3.4.4 Pengujian

Pengujian dilakukan untuk mengetahui fasa, gugus
fungsi, struktur dan ukuran porus dari silika nanopartikel
mesopori  (MSNp)  dengan  variasi  komposisi  dalm
pembentukannya. Pengujian yang dilakukan sebagai berikut.

3.4.4.1 X-Ray Diffraction (XRD)

Karakterisasi ini dilakukan pada semua spesimen uji
untuk melihat fasa-fasa yang terbentuk dari silika maupun silika
nanopartikel mesopori (MSNp). Uji difraksi Sinar-X (XRD),
Gambar 3.17, dilakukan menggunakan seperangkat alat yang
disebut difraktrometer Sinar-X. Karakterisasi ini dilakukan pada
semua spesimen uji untuk melihat struktur kristal dan fase-fase
yang terbentuk.
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Gambar 3.17 Alat uji XRD PANalytical

Tahap pertama yang dilakukan dalam analisa sinar-X
adalah melakukan analisa pemeriksaan terhadap sampel yang
belum diketahui strukturnya. Sampel ditempatkan pada titik fokus
hamburan sinar-X vyaitu tepat di tengah-tengah plate yang
digunakan sebagai tempat yaitu sebuah plat tipis yang berlubang
di tengah berukuran sesuai dengan sampel (pellet) dengan perekat
pada sisi baliknya.

Motorized
aSource Slits

‘\
N Detector
Y]
)

Gambar 3.18 Skema Alat Uji XRD

Secara umum prinsip kerja XRD ditunjukkan oleh Gambar
3.18 berikut:
1. Generator tegangan tinggi berfungsi sebagai catu daya
sumber sinar-X.
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2. Sampel berbentuk pelet diletakkan diatas tatakan yang
dapat diatur.

3. Berkas sinar-X didifraksikan oleh sampel dan
difokuskan melewati celah, kemudian masuk ke alat
pencacah. Apabila sampel berputar sebesar 20 maka
alat berputar sebesar 6.

4. Intensitas difraksi sinar-X direkam dalam bentuk
kurva terhadap jarak antara bidang d.

Analisa yang dilakukan pada hasil XRD menggunakan

analisa sebagai berikut:

1. Analisa Kualitatif
Dilakukan dengan menggunakan cara manual, yakni
pencocokan puncak kurva dari data terukur hasil XRD
dengan data ICDD.

2. Analisa Kuantitatif
Analisa kuantitatif dilakukan untuk menghitung
ukuran kristal yang terbentuk dari data XRD.

Analisa kuantitatif berdasarkan hasil XRD dapat

dilakukan dengan rumus sebagai berikut.
o = 2leO
V3
Rumus di atas digunakan untuk menghitung nilai unit cell
parameter (a,).

3.1

3.4.4.2 Scanning Electron Microscope (SEM)

Pengujian SEM dilakukan terhadap silika nanopartikel
mesopori (MSNp) dan hasil ekstraksi silika dari sekam padi
untuk mengetahui morfologi dari material tersebut. Pada
prinsipnya Scanning Electron Microskop (SEM), Gambar 3.19,
berfungsi sebagai tools (peralatan) untuk melihat struktur
permukaan material dengan resolusi tinggi. Skema alat uji SEM
ditunjukkan pada Gambar 3.20. Adapun cara kerja dari SEM
adalah electron gun memproduksi electron beam, anoda
menangkap electron beam untuk kemudian diarahkan ke sampel
kemudian serangkaian lensa magnetik memfokuskan beam ini
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dan menembakkan ke sampel, scanner membaca struktur
permukaan sampel selanjutnya menangkap sinyal dari secondary
dan back scattered electron untuk dikirim ke sistem kontrol
sehingga dapat dilihat gambarnya pada monitor dan dapat dicetak
bila diperlukan. Sampel metalografi yang digunakan pada
pengujian SEM dilapisi dengan karbon dan lapisan emas putih
yang digunakan antara cetakan sampel dan stub untuk mencegah
charging.

Gambar 3.19 Alat uji SEM-EDX FEI tipe Inspect S-50

Pengujian SEM dilakukan terhadap hasil ekstraksi silika
dari sekam padi untuk mengetahui morfologi dari material
tersebut. Pengujian SEM dilakukan dalam 2 tahap:

a. Tahap preparasi

Sampel berupa pelet diletakkan pada holder yang telah

disiapkan.

b.Tahap pengujian

Serbuk yang telah diletakkan pada holder dimasukkan ke

dalam mesin uji, kemudian gambar muncul pada layar

komputer.
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Gambar 3.20 Skema Alat Uji SEM

3.4.4.3 Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Tujuan pengujian ini adalah untuk mengetahui gugus
fungsi dari sekam padi dan hasil dari ekstraksi silika.

Sistem optik Spektrofotometer Fourier Transform Infra
Red (FTIR), Gambar 3.21, ini dilengkapi dengan cermin yang
bergerak tegak lurus dan cermin yang diam. Dengan demikian
radiasi infra merah akan menimbulkan perbedaan jarak yang
ditempuh menuju cermin yang bergerak (M) dan jarak cermin
yang diam (F). Perbedaan jarak tempuh radiasi tersebut adalah 2
yang selanjutnya disebut sebagai retardasi (5). Hubungan antara
intensitas radiasi IR yang diterima detektor terhadap retardasi
disebut sebagai interferogram. Sedangkan sistem optik dari
Spektrofotometer Infra Red yang didasarkan atas bekerjanya
interferometer disebut sebagai sistem optik Fourier Transform
Infra Red.
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Gambar 3.21 Alat uji FTIR

Pada sistem optik Fourier Transform Infra Red
digunakan radiasi LASER (Light Amplification by Stimulated
Emmission of Radiation) yang berfungsi sebagai radiasi yang
diinterferensikan dengan radiasi infra merah agar sinyal radiasi
infra merah yang diterima oleh detektor secara utuh dan lebih
baik.

Detektor yang digunakan dalam Spektrofotometer
Fourier Transform Infra Red adalah Tetra Glycerine Sulphate
(disingkat TGS) atau Mercury Cadmium Telluride (disingkat
MCT). Detektor MCT lebih banyak digunakan karena memiliki
beberapa kelebihan dibandingkan detektor TGS, vaitu
memberikan respon yang lebih baik pada frekuensi modulasi
tinggi, lebih sensitif, lebih cepat, tidak dipengaruhi oleh
temperatur, sangat selektif terhadap energi vibrasi yang diterima
dari radiasi infra merah. Skema alat uji FTIR ini ditunjukkan pada
Gambar 3.22.
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Gambar 3.22 Skema Alat Uji FTIR

3.4.4.4 Transmission Electron Microscope (TEM)

Tujuan pengujian ini adalah untuk mendapatkan resolusi
yang  tinggi hasil pengamatan mikrostruktur dari silika
nanopartikel mesopori (MSNp). Gambar 3.23 merupakan alat uji
TEM.

o
Gambar 3.23 Alat uji TEM JEOL JEM 1400 (sumber
gambar: www.google.com)
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Prinsip kerja dari TEM menyerupai prinsip kerja slide
projector. TEM bekerja dengan cara yang sama seperti slide
pojector, namun sinar cahaya pada proyektor diganti dengan
electron beam yang akan menembus spesimen. Transmisi cahaya
ini lalu diproyeksikan ke layar fosfor dan membentuk sebuah
hasil berupa image atau gambar untuk dilihat oleh penggunanya.

Gambar 2.24 merupakan skema alat uji TEM. Electron
source pada bagian atas menggambarkan electron gun yang
menghasilkan arus elektron yang monokromatis. Arus ini terfokus
menjadi arus yang kecil, tipis dan koheren dengan menggunakan
lensa condenser 1 dan 2. Lensa pertama berfungsi untuk mengatur
ukuran spot, yaitu ukuran akhir dari titik yang akan menyerang
sampel. Lensa kedua berfungsi untuk mengubah ukuran spot pada
sampel, yaitu mengubah arus elektron yang sebelumnya
berpendar menjadi sebuah titik. Arus tersebut akan terhalang oleh
condenser aperture, menghasilkan pantulan dengan sudut yang
besar dan akan menghasilkan titik di ujung pantulan yang menuju
ke tengah. Arus elektron tersebut akan menembus sampel dan
bagian-bagian yang dapat dilaluinya. Arus yang dapat tembus
difokuskan oleh lensa objektif untuk menghasilkan gambar. Celah
objektif dan celah area yang dipilih dapat menghambat electron
beam, celah objektif menghasilkan kontras dengan membelok
elektron dengan sudut yang besar, celah area terpilih
memungkinkan pengguna untuk meneliti pola-pola difraksi dari
elektron melalui keteraturan susunan atom dalam sampel. Gambar
akan melewati lensa intermediate dan lensa proyektor dimana
gambar ini akan mengalami pembesaran atau pelebaran. Gambar
akan menuju layar fosfor dan cahaya akan muncul, sehingga
pengguna dapat melihat gambar tersebut. Bagian gelap pada
gambar menunjukkan bahwa didaerah itu hanya ada sedikit
elektron yang lewat. Bagian yang terang menggambarkan bahwa
di daerah itu lebih banyak elektron yang lewat.
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Gambar 3.24 Skema Alat Uji TEM

3.4.4.5 BET Surface Analysis

BET Surface Analysis digunakan untuk untuk
menentukan luas permukaan material, distribusi pori dari
material, dan isoterm adsorpsi suatu gas dari silika nanopartikel
mesopori (MSNp).

Pengujian ini menggunakan alat uji berupa Surface Area
Analysis (SAA), seperti yang ditunjukkan pada Gambar 3.25.
Prinsip kerja dari alat ini dengan menggunakan mekanisme
adsorpsi  gas, umumnya nitrogen, argon dan helium,
pada permukaan suatu bahan padat yang akan dikarakterisasi
pada temperatur konstan biasanya temperatur didih dari gas
tersebut. Alat uji ini pada dasarnya hanya mengukur jumlah gas
yang dapat diserap oleh suatu permukaan padatan pada tekanan
dan suhu tertentu. Secara sederhana, jika kita mengetahui berapa
volume gas spesifik yang dapat diserap oleh suatu permukaan
padatan pada suhu dan tekanan tertentu dan kita mengetahui
secara teoritis luas permukaan dari satu molekul gas yang diserap,
maka luas permukaan total padatan tersebut dapat dihitung.

Alat uji ini hanya memerlukan sampel dalam jumlah yang
kecil. Biasanya berkisar 0,1 sampai 0,01 gram saja. Persiapan
utama dari sampel sebelum dianalisa adalah dengan
menghilangkan gas—gas yang terserap (degassing). Alat Surface
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Area Analyzer ini terdiri dari dua bagian utama yaitu Degasser
dan Analyzer.
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Gambar 3.25 Skema Alat Uji SAA (fisisorpsi)

Metode BET ini menganggap bahwa molekul padatan
yang paling atas berada pada kesetimbangan dinamis. Ini berarti
jika permukaan hanya dilapisi oleh satu molekul saja, maka
molekul-molekul gas ini berada dalam kesetimbangan dalam fase
uap padatan. Jika terdapat dua atau lebih lapisan, maka lapisan
teratas berada pada kesetimbangan dalam fase uap padatan.
Bentuk isoterm tergantung pada macam gas adsorbat, sifat
adsorben dan sturktur pori.
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Gambar 3.26 Enam tipe kurva isoterm adsorpsi sesuai dengan

IUPAC

Berdasarkan pengujian yang dilakukan, akan didapatkan

kurva isoterm adsorpsi. Kurva isoterm adsorpsi terdiri dari 6 tipe
menurut ITUPAC yang ditunjukkan pada Gambar 3.26. Keenam
tipe kurva tersebut dapat dijelaskan sebagai berikut.

1. Tipe | berbentuk konkaf terhadap aksis P/P,, merupakan

tipe Langmuir, dengan ciri-ciri pembatasan adsorpsi pada
monolayer. Tipe ini diamati pada adsorpsi kimia
(kemisorpsi), pada tekanan jauh dibawah P,. Sedangkan
pada adsorpsi fisika (fisisorpsi) mengindikasikan material
mikropori. Pengisian mikropori ini dilakukan pada
tekanan relatif yang rendah karena kecilnya ukuran pori
dan tingginya potensi adsorpsi.

Tipe 1l adalah sangat umum dalam kasus adsorpsi fisika
dan sesuai dengan pembentukan multilayer dan adsorpsi
pada sampel bubuk. Biasanya terjadi pada material non-
pori atau makropori. Titik belok (titik B) menunjukkan
proses pada monolayer sudah selesai dan adsorpsi
multilayer dimulai.

Tipe Il berbetuk konveks terhadap aksis P/P_Tipe ini
relatif jarang terjadi, sebagai contoh vyaitu adsorpsi
nitrogen pada polietilen, adsorpsi nitrogen pada es dan
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dikarakterisasi oleh panas adsorpsi yang sama atau

kurang dari panas liquefaction adsorbat.

4. Tipe IV dan V sesuai untuk fenomena kondensasi kapiler
dan menunjukkan efek histeresis. Biasanya terjadi pada
padatan berpori.

5. Tipe VI yaitu Highly uniform surface, Layer by layer
adsorption, Stepped isotherm. Contohnya adsorpsi
molekul non pori sederhana pada permukaan yang
seragam (e.g. basal plane of graphite).

Analisa kuantitatif pada hasil BET dapat dilakukan
perhitungan ukuran poros sebagai berikut berdasarkan hubungan
antara nilai interplanar spacing hasil XRD dan isotermal nitrogen
dengan menggunakan rumus di bawah ini.

PV .32

S=b.d 11V,

Dimana S = ukuran poros
b = constant depndent
d = interplanar spacing
¥, = volum mesoporus
p = densitas dinding poros (untuk material yang
mengandung silika = 2.2 cm® g)

Selain itu, dapat pula dilakukan perhitungan tebal dinding

mesoporus dengan rumus di bawah ini.

2leO

—-D
3 BJH
Dimana :

Dg,y = diameter rata-rata poros Barret-Joyner-Halenda
Sger = luas permukaan Brunauer-Emmet-Teller
Viotar = VOlum total poros

..3.3

Tebal dinding =
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Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan dengan
mengacu pada rangkaian prosedur penelitian yang tercantum pada
BAB Ill, maka diperoleh data-data XRD, FTIR, SEM-EDX,
TEM, dan BET surface analysis. Komposisi kimia dari sekam
padi dan abu sekam padi (rice husk ash/RHA) diperoleh dari
pengujian EDX. Data hasil uji XRD pada sekam padi, abu sekam
padi, silika hasil ekstraksi, dan silika nanopartikel mesopori
digunakan untuk menentukan fasa yang terbentuk. Data hasil uji
FTIR digunakan untuk menentukan gugus-gugus fungsi dari
material. Data topografi permukaan dan pori diperoleh dari
pengujian SEM dan TEM. Data luas permukaan dan ukuran pori
diperoleh dari hasil uji BET surface analysis (uji fisisorpsi).

4.1 Analisa Data dan Pembahasan XRD

@ Cristobalite
* Fe,O,

>
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!
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Gambar 4.1 Difraktogram dari sampel (A) Sekam padi sebelum
dibakar, (B) Abu sekam padi hasil proses leaching HCI dan
kalsinasi 600 C, (C) SiO, hasil ekstraksi
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Gambar 4.1 menunjukkan difraktogram XRD untuk
sampel sekam padi sebelum dibakar, abu sekam padi hasil proses
acid-leaching dengan menggunakan HCI dan kalsinasi 600°C,
dan SiO, hasil ekstraksi. Pada hasil difaktogram tersebut, dapat
dilihat bahwa grafik ketiga sampel berbentuk fasa amorfus.
Difaktogram pada sekam (Gambar 4.1 (A)) menunjukkan grafik
amorfus dengan nilai 20 sebesar 22,1523°. Pada difaktogram abu
sekam padi (Gambar 4.1 (B)) ditunjukkan grafik amorfus dengan
puncak nilai 20 sebesar 22,3659° yang memperlihatkan kurva
yang lebar. Sedangkan difaktogram Silika (SiO,) (Gambar 4.1
(C)) menunjukkan grafik amorfus dengan puncak 20 sebesar
22,5410° dimana rentang 26 untuk menghasilkan silika dengan
fasa amorfus sebesar 20°-23°. Puncak-puncak tersebut
menunjukkan silika dengan fasa cristobalite yang sesuai dengan
RDF card ICDD #00-002-0285.

Selain itu, pada Gambar 4.1(A) menunjukkan pula
puncak pada 26 sebesar 15,0091°, 16,0601°, 34,8023°, 35,3278",
dan 37,2545°. Puncak-puncak tersebut menunjukkan senyawa
Besi oksida (Fe,03) berdasarkan PDF card ICDD #00-013-0458.
Struktur kristal pada puncak-puncak tersebut adalah tetragonal.

Pada proses ekstraksi silika dari sekam padi dilakukan
proses acid leaching, dengan menggunakan larutan asam klorida
(HCI), dimana proses ini bertujuan untuk menghilangkan
impuritas atau unsur lain selain unsur Si, khususnya unsur logam.
Proses ini dilakukan sebelum dilakukan proses pembakaran di
dalam furnace. Abu hasil pembakaran berwarna putih kecoklatan.
Hal ini menunjukkan bahwa proses acid leaching dengan
menggunakan asam klorida mampu menghilangkan pengotor-
pengotor logam alkali yang terdapat pada sekam padi sehingga
menghasilkan silika amorfus dengan tingkat kemurnian yang
lebih tinggi. Peningkatan kemurnian silika yang diiringi oleh
penurunan kandungan unsur selain silikon, seperti karbon (C),
magnesium (Mg), kalsium (Ca), titanium (Ti), dan besi (Fe) yang
ditunjukkan oleh Tabel 4.1 sebagai hasil pengujian EDX.
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Tabel 4.1 Komposisi unsur hasil pengujian EDX dari sekam padi
dan abu sekam padi

Unsur | Sekam padi | Abu sekam

(wt %) padi (wt %)
C 28,00 00,85
O 43,56 41,12
Na 00,15 00,29
Mg 00,39 00,32
Si 23,46 54,38
S 00,20 00,47
K 00,41 00,41
Ca 00,78 00,71
Ti 00,92 00,36
Fe 02,13 01,08

Menurut Sapei, et al.(2015), pada saat proses acid
leaching, logam-logam alkali seperti kalium (K) dan kalsium (Ca)
akam mengalami proses penggaraman dengan adanya interaksi
antara senyawa-senyawa yang mengandung logam tersebut
dengan asam klorida. Sedangkan penurunan kadar logam-logam
transisi seperti besi (Fe) akan terjadi pembentukan senyawa
kompleks (ion kompleks). Kemudian, ion kompleks ini mampu
berikatan dengan logam alkali seperti kalium (K) dan alkali tanah
(Ca). Sehingga adanya pembentukan ikatan ini juga turut
menyebabkan kadar unsur K dan Ca berkurang. Pada saat
dilakukan pencucian dengan air, garam-garam dan senyawa-
senyawa yang larut dalam air akan larut sehingga menyebabkan
kandungan unsur tersebut berkurang.

Pada proses ekstraksi silika dari sekam padi ini, terjadi
beberapa reaksi berikut ini.

. 5 .
C+2H+Si+ EOZ(Q) — COz(g) + HZO(g) + SIOZV RHA(S) -+ (41)

SIOZ RHA(s5) + 2NaOH(aq) — NaZSiO;;(aq) + HzO(aq) .. (42)
3Na28|03(aq) +2H3PO4(aq) — 3Si02(s) + 2Na3PO4(aq) + 3H20(aq) .. (43)
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Reaksi (4.1) merupakan reaksi pada proses pembakaran di dalam
furnace pada temperatur 600°C selama 4 jam dan didapatkan
Si02 dalam bentuk abu sekam padi (rice husk ash/RHA),
sedangkan Reaksi (4.2) merupakan reaksi pada proses
penambahan NaOH. Reaksi (4.3) merupakan reaksi yang terjadi
pada proses penambahan sedikit demi sedikit larutan Hs;PO,
dimana pada proses ini terbentuk gel yang berwarna putih.

Berdasarkan perbandingan ketiga kurva tersebut dan hasil
pengujian EDX dapat disimpulkan bahwa untuk menghasilkan
silika dengan fasa amorfus dapat digunakan sekam padi sebagai
bahan dasar dengan melalui proses acid leaching menggunakan
Asam klorida (HCI) sebagai leaching agent.

Pada proses kedua, yakni pembuatan silika nanopartikel
mesopori (MNSp) dibutuhkan surfaktan yang berfungsi sebagai
template. Pada penelitian ini, digunakan surfaktan yakni
Setiltrimetil amoniumbromida (CTABY). Setiltrimetil ammonium
bromida (CTABTr) yang berfungsi sebagai template atau pengarah
struktur kerangka pada proses pembuatan silika nanopartikel.
Sehingga pada saat CTABr dicampurkan dengan Sodium silicate
(Na,SiO3) tidak terjadi reaksi karena CTABr berfungsi sebagai
template atau pengarah struktur kerangka pada proses pembuatan
silika nanopartikel. Surfaktan dapat menentukan struktur dari
suatu partikel, baik berupa struktur heksagonal, kubik, maupun
lamellar. Reaksi yang terjadi dari proses pembuatan silika
nanopatikel mesopori adalah sebagai berikut.

SiOz(s) + 2NaOH(aq) — NaQSiO3(aq) + HzO(aq) (44)

NazsiOQ,(aq) + ZHCI(aq)—> SiOz(S) + 2NaC|(aq) + HgO(aq) (45)
Reaksi (4.4) merupakan reaksi pada proses penambahan NaOH ke
dalam serbuk SiO, sedangkan Reaksi (4.5) merupakan reaksi
yang terjadi pada proses penambahan sedikit demi sedikit larutan
HCI dimana pada proses ini juga terbentuk gel yang berwarna
putih.
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Gambar 4.2 Difraktogram dari sampel silika nanopartikel
mesopori (MNSp) (A) Tanpa CTABT, (B) CTABr 1 wt.%, (C)
CTABr 1,25 wt.%, (D) CTABr 1,5 wt.%, (E) CTABr 1,.75 wt.%,
dan (F) CTABr 2 wt.%

Gambar 4.2 merupakan difraktogram hasil uji untuk
sampel silika nanopartikel ~mesopori dengan komposisi
Setiltrimetil amonium bromida (CTABr) sebesar 1, 1,25, 1,5,
1,75, dan 2 wt.% serta tanpa CTABr. Berdasarkan hasil
difraktogram tersebut, terlihat perbedaan fasa dari ke-6 sampel
uji. Pada sampel tanpa CTABr dan komposisi CTABr sebesar
1,75 dan 2 wt.% yang ditunjukkan pada Gambar 4.2(A), (E), dan
(F), menunjukkan fasa amorfus dengan nilai puncak 26 masing-
masing sebesar 22,0502°, 22,0465°, dan 21,1159° vyang
memperlihatkan kurva yang lebar. Sedangkan pada sampel
dengan komposisi CTABr sebesar 1, 1,25, dan 1,5 wt.% yang
ditunjukkan pada Gambar 4.2(B), (C), dan (D), menunjukkan fasa
kristalin dengan masing-masing nilai puncak 20 tertinggi secara
berurutan pada nilai sebesar 22,0168°, 31,7732°, dan 21,6743".
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Difraktogram yang ditunjukkan oleh Gambar 4.2 merupakan
difraktogram silika dengan fasa kristalin berupa cristobalite yang
bersesuaian dengan PDF card ICDD #00-002-0285. Struktur
kristal yang terbentuk tidak diketahui jika mengacu pada PDF
card. Selain itu, difraktogram tersebut juga menunjukkan
keberadaan senyawa Na dan Cl yang ditunjukkan pada puncak 26
sebesar 31,7°, 45,4°, dan 56,4°. Puncak tersebut merupakan
puncak dari senyawa Halite atau Natrium Klorida (NaCl)
berdasarkan PDF card ICDD #00-005-0628 dengan struktur
kristalnya berupa kubik. Puncak yang tajam tersebut
mengindikasikan adanya pembentukan Na dan CI yang terjadi
selama proses titrasi. Adanya senyawa NaCl pada sampel ini juga
mengindikasikan bahwa proses pencucian pada gel kurang bersih
sehingga masih ada NaCl yang terjebak pada material silika.
Selain untuk mengetahui bidang dan fasanya, data
difraktogram tersebut dapat digunakan untuk menghitung ukuran
kristal dari silika nanopartikel mesopori (MNSp) dengan rumus

Debye Scherrer seperti yang ditunjukkan pada Tabel 4.2.
091

= 2 cosd ...(4.6)
D merupakan ukuran kristal dalam A, A adalah panjang
gelombang yang digunakan dalam pengujian XRD yaitu 1,54056
A, dan B adalah lebar setengah puncak dalam radian. 0 adalah
posisi sudut terbentuknya puncak. Hasil XRD juga menunjukan
FWHM untuk dapat menentukan nilai B (rad). Dari perhitungan
tersebut, didapatkan ukuran kristal silika nanopartikel mesopori
(MNSp) dengan komposisi CTABr sebesar 1, 1.25, dan 1.5 wt.%.
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Tabel 4.2 Ukuran kristal silika nanopartikel mesopori (MNSp)

Sampel, | A (A) | B(rad) | 260() D (A) D (nm)

CTABr

1wt% | 1,54056 | 0,01414 | 22,0168 99,894 9,99
1.25 | 1,54056 | 0,03316 | 21,6743 42,572 4,26
wt.%

1.5 1,54056 | 0,00174 | 21,6743 811,315 81,13

wt.%
1.75 | 1,54056 | 0,00069 | 22,0465 | (unmeasured) | (unmeasured)
wt.%

2wt.% | 1,54056 | 0,00035 | 21,1159 | (unmeasured) | (unmeasured)

90.00 81.13
— 80.00 p
€ 70.00 //

= 60.00 7

—

2 50.00
~ 40.00 //
< 30.00 7
=2 20.00 9.99 426/
-~ 10.00 —_—
0.00 ‘
1% 1,25% 1,5%

Sampel MNSp, CTABr

Gambar 4.3 Grafik pengaruh penambahan Setiltrimetil
ammonium bromide (CTABT) terhadap ukuran kristal dari sampel
silika nanopartikel mesopori (MNSp)

Berdasarkan grafik ukuran kristal seperti yang
ditunjukkan pada Gambar 4.3, nilai ukuran kristal mengalami
penurunan kemudian kenaikan nilai. Untuk sampel dengan
komposisi CTABr 1 wt.% memiliki ukuran kristal sebesar 9,99
nm. Untuk sampel dengan komposisi CTABr 1,25 wt.% memiliki
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ukuran kristal sebesar 4,26 nm. Sedangkan untuk sampel dengan
komposisi CTABr 1,5 wt.% memiliki ukuran kristal sebesar 81,13
nm. Untuk sampel CTABr dengan komposisi 1,75 dan 2 wt.%
tidak dapat dihitung ukuran kristalnya karena merupakan
unmeasured nanomaterial yang berbentuk fasa amorfus. Pori
pada kedua sampel tersebut menyebabkan bentuk kurva yang
melebar sehingga ukuran partikelnya tidak dapat dihitung
(unmeasured).  Kurva yang  melebar sendiri  dapat
menugindikasikan fasa amorfus pada suatu material atau
menunjukkan ukuran kristal nanomaterial dengan fasa amorfus.
Bila ditinjau berdasarkan hasil tersebut pengaruh dari variasi
komposisi surfaktan CTABr yang semakin tinggi dapat
meningkatkan ukuran kristal silika. Hal ini didukung pula
berdasarkan hasil penelitian Warsito dkk. (2016) menyatakan
bahwa variasi komposisi surfaktan n-CTAMBr yang semakin
tinggi akan meningkatkan ukuran kristal material zeolit. Akan
tetapi, terdapat anomali yang ditunjukkan pada sampel MNSp,
CTABr 1,25 w.% dimana ukuran kristalnya menurun. Hal ini
dapat terjadi akibat pengaruh adanya kandungan senyawa
Natrium klorida (NaCl) pada sampel tersebut.
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4.2 Anali_sa Data dan Pembahasan FTIR
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Gambar 4.4 Spektra FTIR dari sampel (A) Sekam padi (B) Abu

sekam padi (RHA) dan (C) Silika hasil ekstraksi (SiO,)

Tabel 4.4 Gugus fungsi pada sampel sekam padi, abu sekam padi,

dan silika hasil ekstraksi

Sekam padi

Bilangan Gugus

No. gelombang fungsi Keterangan

1. | 3338,63cm™ -OH Pita vibrasi ulur gugus —OH dari
ikatan silanol, Si-OH, dan
penyerapan molekul air

2. | 1637,33cm™ | H-O-H | Pita vibrasi tekuk dari molekul
air

3. | 1033,65cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur asimetri Si-O
pada ikatan Si-O-Si

4. | 789,54 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur simetri Si-O
pada ikatan Si-O-Si

5. | 548,81 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur simetri Si-O

pada ikatan Si-O-Si
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6. | 426,32cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi tekuk Si-O pada
ikatan Si-O-Si
Abu sekam padi
Bilangan Gugus
No. geloml:g)lang fun%si Keterangan
1. | 1054,00 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur asimetri Si-O
pada ikatan Si-O-Si
2. 797,55 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur simetri pada
ikatan Si-O-Si
3. | 440,27 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi tekuk pada ikatan
Si-O-Si
4. | 422,65cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi tekuk pada ikatan
Si-O-Si
5. 418,11 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi tekuk pada ikatan
Si-O-Si
6. | 406,83cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi tekuk pada ikatan
Si-O-Si
Silika hasil ekstraksi
Bilangan Gugus
No. gelomgang fun%si Keterangan
1. | 334594 cm™ -OH Pita vibrasi ulur gugus —OH dari
ikatan silanol, Si-OH, dan
penyerapan molekul air
2. | 1654,03cm™ | H-O-H | Pita vibrasi tekuk dari molekul
air
3. | 1057,49cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur asimetri Si-O
pada ikatan Si-O-Si
4. | 792,16 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur simetri Si-O
pada ikatan Si-O-Si
5. | 533,31cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur simetri Si-O
pada ikatan Si-O-Si
6. | 448,92cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi tekuk Si-O pada
ikatan Si-O-Si
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Gambar 4.4 merupakan spektra FTIR untuk prosedur
penelitian ekstraksi silika dari sekam padi. Spektra FTIR tersebut
merupakan hasil uji untuk sampel sekam padi sebelum dibakar,
abu sekam padi hasil proses acid-leaching dengan menggunakan
HCI dan kalsinasi 600°C, dan SiO, hasil ekstraksi. Pada spektra
FTIR sampel sekam padi, Gambar 4.4 (A), terdapat gugus Si-O-
Si pada bilangan gelombang 1033,65 cm™, 789,54 cm™, 548,81
cm?, dan 426,32 cm™ yang masing-masing merupakan pita
vibrasi ulur Si-O, vibrasi ulur simetri, dan vibrasi tekuk ikatan Si-
O-Si serta pada bilangan gelombang 3338,63 cm™ dan 1637,33
cm™ merupakan pita vibrasi ulur gugus -OH dari silanol dan
vibrasi tekuk dari molekul air yang terjebak pada matriks silika.
Sedangkan pada sprektra FTIR sampel abu sekam padi, Gambar
4.4 (B), terdapat gugus Si-O-Si pada bilangan gelombang 1054,00
cm™, 797,55 cm™, 440,27 cm™, 422,65 cm™, 418,11 cm™, dan
406,83 cm™ yang masing-masing merupakan pita vibrasi ulur Si-
O, vibrasi ulur simetri, dan vibrasi tekuk ikatan Si-O-Si.

Pada sprektra FTIR sampel silika hasil ekstraksi, Gambar
4.4 (C), terdapat gugus Si-O-Si pada bilangan gelombang 1057,49
cm™, 792,16 cm™, 533,31 cm™, dan 448,92 cm™ yang masing-
masing merupakan pita vibrasi ulur Si-O, vibrasi ulur simetri, dan
vibrasi tekuk ikatan Si-O-Si serta gugus -OH dengan pita yang
melebar pada bilangan gelombang 3345,94 cm™ dan 1654,03 cm™
merupakan pita vibrasi ulur gugus -OH dari silanol (Si-OH) dan
vibrasi tekuk dari molekul air (H-O-H) yang terjebak pada
matriks silika.

Pada sampel abu sekam padi sudah tidak menunjukkan
adanya gugus —OH, sehingga hal ini menunjukkan bahwa pada
proses pembakaran pada temperatur 600°C cukup efektif dalam
penghilangan senyawa-senyawa organik. Di samping itu, silika
yang diperoleh dari sekam ini bersifat hydrous, dimana
ditunjukkan oleh adanya gugus —OH pada rentang bilangan
gelombang 3700-3200 cm™ serta H-O-H yang teradsorpsi pada
rentang bilangan gelombang 1630-1600 cm™. Hal ini
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menunjukkan bahwa terdapat molekul air yang teradsorpsi pada

permukaan silika.
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Gambar 4.5 Spektra FTIR dari sampel silika nanopartikel
mesopori (MNSp) (A) Tanpa CTABT, (B) CTABr 1 wt.%, (C)
CTABr 1.25 wt.%, (D) CTABr 1.5 wt.%, (E) CTABr 1.75 wt.%,
dan (F) CTABr 2 wt%

Tabel 4.5 Gugus fungsi pada sampel silika nanopartikel mesopori
(MNSp)

MNSp, tanpa CTABr

Bilangan Gugus

No. sl | GuneE Keterangan

1. | 1069,34 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur asimetri Si-O
pada ikatan Si-O-Si

2. 795,98 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur simetri pada

ikatan Si-O-Si
3. | 456,10cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi tekuk pada ikatan
Si-O-Si
MNSp, CTABr 1 wt.%
No.| Bilangan | Gugus | Keterangan
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81
gelombang fungsi
1. | 1065,86 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur asimetri Si-O
pada ikatan Si-O-Si
2. 796,83 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur simetri pada
ikatan Si-O-Si
3. | 45533cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi tekuk pada ikatan
Si-O-Si
MNSp, CTABr 1.25 wt.%
No. EIUATIEE Gugug Keterangan
gelombang fungsi
1. | 1077,52 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur asimetri Si-O
pada ikatan Si-O-Si
2. | 798,64 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur simetri pada
ikatan Si-O-Si
3. 459,77 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi tekuk pada ikatan
Si-O-Si
MNSp, CTABr 1.5 wt.%
No. Bilangan Gugug Keterangan
gelombang | fungsi
1. | 1073,56 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur asimetri Si-O
pada ikatan Si-O-Si
2. | 798,06 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur simetri pada
ikatan Si-O-Si
3. 460,48 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi tekuk pada ikatan
Si-O-Si
MNSp, CTABr 1.75 wt.%
No. Bilangan Gugu; Keterangan
gelombang fungsi
1. | 1069,83 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur asimetri Si-O
pada ikatan Si-O-Si
2. 799,63 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur simetri pada
ikatan Si-O-Si
3. | 456,06 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi tekuk pada ikatan
Si-O-Si

MNSp, CTABr 2 wt.%
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Bilangan Gugus

No. gelombang | fungsi Keterangan

1. | 1073,11cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur asimetri Si-O
pada ikatan Si-O-Si

2. | 800,64 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi ulur simetri pada
ikatan Si-O-Si

3. 458,48 cm™ | Si-O-Si | Pita vibrasi tekuk pada ikatan
Si-O-Si

Pada pengujian FTIR untuk prosedur penelitian
pembuatan Silika nanopartikel mesopori dari silika hasil ekstraksi
sekam padi dihasilkan spektra FTIR seperti Gambar 4.5. Spektra
FTIR tersebut merupakan hasil uji untuk sampel Silika
nanopartikel mesopori dengan variasi komposisi Setiltrimetil
amonium bromida (CTABr) sebesar 1, 1,25, 1,5, 1,75, dan 2
wt.%, serta tanpa CTABT.

Pada sprektra FTIR sampel tanpa CTABr, Gambar 4.5
(A), pada bilangan gelombang 1069,34 cm™, 795,98 cm™, dan
456,10 cm™ merupakan gugus Si-O-Si. Bilangan gelombang
1069,34 cm™ merupakan pita vibrasi ulur Si-O, 795,98 cm™
merupakan pita vibrasi ulur simetri, dan 456,10 cm™ merupakan
pita vibrasi tekuk dari ikatan Si-O-Si. Sedangkan pada sprektra
FTIR sampel CTABr 1 wt.%, Gambar 4.5 (B), terdapat gugus Si-
O-Si pada bilangan gelombang 1065,86 cm™, 796,83 cm™, dan
455,33 cm™ yang masing-masing merupakan pita vibrasi ulur Si-
O, vibrasi ulur simetri, dan vibrasi tekuk pada ikatan Si-O-Si.

Pada sprektra FTIR sampel CTABr 1,25 wt.%, Gambar
4.5 (C), terdapat gugus Si-O-Si pada bilangan gelombang 1077,52
cm?, 798,64 cm®, dan 459,77 cm® yang masing-masing
merupakan pita vibrasi ulur Si-O, vibrasi ulur simetri, dan vibrasi
tekuk pada ikatan Si-O-Si. Sedangkan pada sprektra sampel
CTABr 1,5 wt.%, Gambar 4.5 (D), terdapat gugus Si-O-Si pada
bilangan gelombang 1073,56 cm™, 798,06 cm™, dan 455,33 cm™
yang masing-masing merupakan pita vibrasi ulur Si-O, vibrasi
ulur simetri, dan vibrasi tekuk pada ikatan Si-O-Si.
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Pada sprektra FTIR sampel CTABr 1,75 wt.%, Gambar
4.5 (E), terdapat gugus Si-O-Si pada bilangan gelombang 1069,83
cm®, 798,06 cm®, dan 456,06 cm® yang masing-masing
merupakan pita vibrasi ulur Si-O, vibrasi ulur simetri, dan vibrasi
tekuk pada ikatan Si-O-Si. Sedangkan pada sprektra sampel
CTABr 2 wt.%, Gambar 4.5 (F), terdapat gugus Si-O-Si pada
bilangan gelombang 1073,11 cm™, 800,64 cm™, dan 458,48 cm™
yang masing-masing merupakan pita vibrasi ulur Si-O, vibrasi

ulur simetri, dan vibrasi tekuk pada ikatan Si-O-Si.
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Gambar 4.6 Spektra FTIR dari sampel Setiltrimetil ammonium
bromida (CTABI)

Gambar 4.6 merupakan sprektra FTIR dari sampel
Setiltrimetil ammonium bromida (CTABr). Rumus kimia dari
CTABr adalah Ci9H4BrN. Berdasarkan rumus kimia tersebut,
didapatkan gugus-gugus fungsi dari CTABr, seperti yang
ditunjukkan oleh Gambar 4.6.
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Gambar 4.7 Spektra FTIR dari perbandingan sampel (A) silika
nanopartikel mesopori (MNSp), CTABr 1 wt.% dan (B)
Setiltrimetil ammonium bromida (CTABY)

Berdasarkan hasil uji FTIR yang telah dilakukan untuk
sampel silika menunjukkan pita infra merah (IR) untuk jenis
mesofasa silika. Hal ini ditunjukkan dengan adanya vibrasi ulur
maupun vibrasi tekuk pada kelompok hidroksil yang berada di
permukaan atom silikon (Si) dan pada penyerapan molekul air,
serta vibrasi ulur dan asimetri pada ikatan siloksan (Si-O-Si).
Sedangkan pada sampel silika nanopartikel mesopori (MNSp)
memiliki perbedaan dengan hasil penelitian yang dilakukan oleh
Le, et al. (2007) yang ditunjukkan pada Gambar 2.30. Gambar
2.30 menunjukkan bahwa masih terdapat puncak —-C-H pada
bilangan gelombang 2924 dan 2853 cm™. Bilangan gelombang
tersebut menunjukkan adanya pembengkokan —CH, dan —CH;
dari surfaktan CTABr. Selain itu, juga tidak adanya pita vibrasi
deformasi maupun vibrasi tekuk dari kelompok —C-H. Namun,
pada Gambar 4.5 terlihat tidak adanya pita vibrasi untuk
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kelompok —C-H. Gambar 4.7 menunjukkan bahwa pada spektra
FTIR MNSp, CTABr 1 wt% tidak terdapat gugus fungsi
kelompok —C-H, amina, maupun bromida. Sehingga dapat
disimpulkan bahwa proses kalsinasi pada temperatur 600°C
selama 4 jam berlangsung secara sempurna untuk menghilangkan
molekul  surfaktan, CTABr, dan hilangnya surfaktan
menghasilkan pori pada material silika.

4.3 Analisa Data dan Pembahasan Pengujian Mikroskop
Elektron

Pada pengujian mikroskop elektron dilakukan 2
pengujian, yakni SEM dan TEM untuk prosedur penelitian
ekstraksi silika dari sekam padi dan silika nanopartikel mesopori
(MNSp) yang ditunjukkan oleh gambar-gambar berikut ini.
Gambar 4.6 merupakan hasil karakterisasi SEM untuk sampel
silika hasil ekstraksi. Gambar 4.8(A) menunjukkan persebaran
partikel yang tidak seragam (heterogen) dan morfologi bentuk
yang bervariasi. Gambar 4.8(B) menunjukkan bahwa terdapat
pori pada silica yang ditunjukkan dengan lingkaran berwarna

Gambar 4.8 Mikrografi SEM dari silika hasil ekstraksi dengan
perbesaran (A) 300x dan (B) 3000x

Sedangkan untuk pengujian SEM pada prosedur
pembuatan silika nanopartikel mesopori (MNSp) didapatkan hasil
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seperti yang ditunjukkan oleh Gambar 4.9. Berdasarkan hasil
karakterisasi SEM menunjukkan persebaran partikel dan memiliki
ukuran partikel yang tidak seragam (heterogen). Gambar 4.9(A)
menunjukkan morfologi yang menyerupai dengan hasil
karakterisasi sampel silika tetapi memiliki ukuran partikel yang
lebih kecil. Sedangkan dari Gambar 4.9(B), (C), (D), (E), dan (F)
terlihat bahwa morfologi permukaan sampel silika cenderung
berbentuk bulat. Akan tetapi, sebagian besar pertikel-partikel
tersebut cenderung berikatan membentuk ikatan atau gumpalan-
gumpalan partikel bulat besar atau biasa yang disebut dengan
agglomerasi. Berdasarkan hasil SEM, memperlihatkan bahwa
terjadinya peningkatan ukuran partikel seiring dengan
bertambahnya konsentrasi molar dari CTAB.
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- Moot v BTORRS et
Gambar 4.9 ikrografi SEM dari sampel s ika nanopartikel
mesopori (MNSp) (A) Tanpa CTABT, (B) CTABr 1 wt.%, (C)

CTABr 1,25 wt.%, (D) CTABr 1,5 wt.%, (E) CTABr 1,75 wt.%,
dan (F) CTABr 2 wt% dengan perbesaran 10000x
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Gambar 4.10 Mikngjfi TEM dari silika hasil ekstraksi dengan
perbesaran (A) 20000x dan (B) 80000x

Gambar 4.10 merupakan mikrografi TEM dari sampel
silika. Pada mikrografi tersebut terlihat bahwa distribusi partikel
nanosilika yang homogen. Ukuran partikel sekitar sebesar 8
sampai 150 nm. Morfologi yang didapatkan berupa silika yang
berbentuk bulat-bulat.

Mikrografi TEM silika nanopartikel mesopori (MNSp)
yang diperoleh pada variasi konsentrasi CTABTr ditunjukkan pada
Gambar 4.11 dan Gambar 4.12. Penampakan morfologi
menunjukkan partikel nanosilika yang berbentuk bulat dan
seragam dengan ukuran partikel berkisar dari beberapa nanometer
sampai beberapa ratus nanometer. Untuk sampel tanpa CTABI,
Gambar 4.9(A), memiliki rata-rata ukuran partikelnya sebesar
102.51 nm. Akan tetapi, pada beberapa sampel uji, seperti sampel
penambahan konsentrasi CTABr sebesar 1,25 wt.% (Gambar 4.9
(C)) dan 15 wt% (Gambar 4.12 (A)) serta tanpa CTABr
(Gambar 4.11 (A)), menunjukkan bahwa antar partikel silika
membentuk satu kesatuan seperti gumpalan yang disebut dengan
agregat sehingga tidak terlihat jelas batas antar partikelnya.
Penampakan morfologi tersebut didukung dengan penampakan
morfologi pada pengujian SEM, Gambar 4.8.
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Gambar 4.11 Mikrografi TEM dari silika nanopartikel meopori
(MNSp) (A) Tanpa CTABr, (B) CTABr 1 wt.%, dan (C) CTABr
1,25 wt.% dengan perbesaran 20000x dan 80000x
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Gambar 4 12 Mlkrografl TEM darl silika nanopartikel mesoporl
(MNSp) (A) CTABr 1,5 wt.%, (B) CTABTr 1,75 wt.%, dan (C)
CTABr 2 wt% dengan perbesaran 20000x dan 80000x
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Dari hasil uji TEM juga dapat diketahui ukuran rata-rata
partikel dari masing-masing sampel. Pada sampel dengan variasi
CTABr 1 wt%, didapatkan ukuran rata-rata partikel sebesar
55,45 nm. Pada sampel dengan variasi CTABr 1,25 wt.%,
didapatkan ukuran rata-rata partikel sebesar 47,39 nm. Pada
sampel dengan variasi CTABr 1,5 wt.%, didapatkan ukuran rata-
rata partikel sebesar 66,83 nm. Pada sampel dengan variasi
CTABr 1,75 wt.%, didapatkan ukuran rata-rata partikel sebesar
88,48 nm. Dan pada sampel dengan variasi CTABr 2 wt.%,
didapatkan ukuran rata-rata partikel sebesar 91,92 nm.

100

80

(o2}
o

I
o

Ukuran (nm)

N
o

o

1% 1,25% 1,5% 1,75% 2%
Sampel MNSp, CTABr

Gambar 4.13 Grafik pengaruh penambahan Setiltrimetil
ammonium bromide (CTABT) terhadap ukuran partikel dari
sampel silika nanopartikel mesopori (MNSp)

Gambar 4.13, menunjukkan bahwa terjadi penurunan
kemudian kenaikan ukuran partikel dari pada sampel MNSp.
Meningkatnya konsentrasi CTABr antara 0 sampai 1.25 wt.%
(Gambar 4.11 A, B, dan C), menghasilkan ukuran partikel yang
lebih seragam walaupun terdapat partikel yang membentuk
agregat. Kemudian, meningkatnya konsentrasi CTABr antara
1.25 sampai 2 wt.% (Gambar 4.12 A, B, dan C), menghasilkan
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ukuran partikel yang lebih besar dan seragam walaupun terdapat
partikel yang membentuk agregat. Hal ini menunjukkan bahwa
semakin meningkatnya komposisi dari surfaktan, CTABT,
menyebabkan morfologi dan ukuran partikel silika menjadi lebih
besar serta seragam. Hal ini didukung pula dengan data ukuran
kristal yang ditunjukkan pada Gambar 4.3 dimana semakin
meningkatnya konsentrasi surfaktan, CTABr, akan meningkatkan
ukuran partikel silika. Selain itu, untuk sampel CTABr 1,25
(Gambar 4.11(C)) dan 15 wt% (Gambar 4.12(A))
memperlihatkan adanya pori pada partikel silika. Ukuran pori
untuk sampel CTABr 1,25 wt.% sekitar 26 sampai 31 nm dengan
rata-rata diameternya sebesar 29,59 nm. Sedangkan ukuran pori
untuk sampel CTABr 1,5 wt.% sekitar 28 sampai 49 nm dengan
rata-rata diameternya sebesar 37.38 nm. Jika dilihat nilai rata-rata
diameter porinya, kedua sampel tersebut termasuk dalam jenis
material mesopori, yakni material yang memiliki rata-rata
diameter porinya sebesa 2 sampai 50 nm.

4.4 Analisa Data dan Pembahasan BET Surface Analysis

Pada pengujian BET surface analysis untuk 3 titik sampel
silika nanopartikel mesopori (MNSp) dengan komposisi
Setiltrimetil ammonium bromide (CTABr) sebesar 1 dan 1,5
wt.% didapatkan hasil berupa garis lurus. Garis lurus ini
menunjukkan metode yang digunakan adalah metode BET
multipoin dimana menggunakan gas nitrogen sebagai adsorbat.
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Gambar 4.13 Kurva adsorpsi N, untuk sampel silika nanopartikel
mesopori (MNSp), CTABr 1 wt.%

Gambar 4.13 dan Gambar 4.14 merupakan kurva adsorpsi
gas nitrogen (N,) pada sampel MNSp, CTABr 1 dan 1,5 wt.% .
Nilai luas permukaan untuk (MNSp), CTABr 1 wt.% sebesar
50,995 m?/g dan (MNSp), CTABr 1,5 wt.% sebesar 16,249 m?/g.
Analisis kuantitatif untuk nilai volum pori dan diameter pori
belum terukur karena perlu dilakukan pengujian sebanyak 16 titik
atau full ishotherm. Jika dilakukan pendekatan dengan kurva
isotherm adsorpsi sesuai dengan IUPAC, kedua sampel tersebut
mengarah kepada bentuk kurva Tipe IV untuk sampel CTABr 1
wt.% dan Tipe V untuk sampel CTABr 1,5 wt.%. Menurut
Thommes et al. (2015) menjelaskan bahwa kedua tipe ini
biasanya terjadi padatan berpori, yakni adsorben mesopori. Akan
tetapi, jika ditinjau dari hasil pengujian TEM, Gambar 4.11(B),
untuk sampel CTABr 1 wt.% tidak terlihat secara jelas pori dari
sampel tersebut. Sedangkan untuk sampel CTABr 1,5 wt.%
terlihat pori-porinya dengan rata-rata diameter porinya sebesar
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37.38 nm. Sehingga dapat disimpulkan bahwa sampel ini
meupakan silika nanopartikel mesopori.

@D 0D40 0.080 niz 0.160 0200 0240 0280 0.3:20 o3

Gambar 4.14 Kurva adsorpsi Né untUk sampel silika nanopartikel
mesopori (MNSp), CTABr 1,5 wt.%
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil analisis data dan pembahasan yang

diuraikan pada BAB 1V, maka penelitian ini dapat mengerucut
menjadi beberapa poin kesimpulan, yaitu:

1.

Penelitian ini  telah  berhasil mensintesa silika
nanopartikel mesopori (MNSp) dengan menggunakan
surfaktan Setiltrimetil ammonium bromida (CTABr)
sebagai template (penyusun kerangka) dari sekam padi.
Pengaruh dari surfaktan terhadap fasa yang terbentuk
adalah cristobalite dan NaCl. Gugus fungsi yang
terbentuk berupa kelompok siloksan (Si-O-Si). Rata-rata
ukuran partikel untuk masing-masing variasi penambahan
CTABr 1, 1,25,1,5, 1,75, dan 2 wt.% sebesar 54,55 nm,
47,39 nm, 66,83 nm, 88,48 nm, dan 91,92 nm. Hal ini
menunjukkan bahwa material silika yang dihasilkan
merupakan nanomaterial.

Sintesa silika dari sekam padi menghasilkan material
silika nanopartikel mesopori (MNSp). Penambahan
surfaktan juga akan semakin meningkatkan ukuran kristal
maupun partikel dari silika. Selain itu, karakteristik dari
material silika tersebut adalah menghasilkan ukuran dan
distribusi partikel yang lebih homogen. Ukuran diameter
pori yang dihasilkan pun termasuk jenis material
mesopori yang memiliki ukuran diameter antara 2-50 nm.

5.2 Saran

Dari pembahasan dan kesimpulan yang didapatkan, maka

penulis merekomendasikan beberapa hal sebagai berikut:

1.

2.

Diperlukan penelitian lebih lanjut terhadap variasi yang
lain, seperti pH, waktu aging, dan waktu hidrotermal.

Pencucian gel sebaiknya dilakukan minimal sebanyak 8
kali untuk menghilangkan garam (Natrium klorida/NaCl).
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3. Untuk pengujian TEM diperlukan metode High
Resolution TEM (HRTEM) agar terlihat bentuk struktur
kristal dari material silika nanopartikel mesopori (MNSp).

4. Perlu dilakukannya pencucian ulang untuk sampel serbuk
silica nanopartikel mesopori yang dilanjutkan dengan
proses pengeringan untuk menghilangkan senyawa
Natrium klorida (NaCl) yang terdapat pada serbuk.
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9. Sampel silika nanopartikel mesopori (MNSp), CTABr 2

wt.%

T
50

Indeks Miller silika nanopartikel mesopori (MNSp)

Tabel 1 Indeks Miller silika nanopartikel mesopori (MNSp

MNSp, Tanpa CTABr
Pos. FWHM Left d-spacing hkl
[°2Th.] [°2Th.] [A]
22.0168 0.2007 4.03731
MNSp, CTABr 1 wt.%
Pos. FWHM Left d-spacing hkl
[°2Th.] [°2Th.] [A]
22.0168 0.2007 4.03731
31.7592 0.2342 2.81758 200
36.1245 0.2676 2.48649
45.4289 0.2007 1.99653 220
66.2161 0.4015 1.41140 400
MNSp, CTABr 1.25 wt.%
Pos. FWHM Left d-spacing hkl
[°2Th.] [°2Th.] [A]




21.6743 0.0900 4.09694
31.7732 0.0669 2.81637 200
45.4680 0.1004 1.99490 220
MNSp, CTABr 1.5 wt.%
Pos. FWHM Left d-spacing hkl
[°2Th.] [°2Th.] [A]
21.6743 0.0992 4.09694
31.8780 0.3346 2.80735 200
45.5726 0.1338 1.99057 220
56.6316 0.4015 1.62531 222
MNSp, CTABr 1.75 wt.%
Pos. FWHM Left d-spacing hkl
[°2Th.] [°2Th.] [A]
22.0465 0.0900 4.02861
MNSp, CTABr 2 wt.%
Pos. FWHM Left d-spacing hkl
[°2Th.] [°2Th.] [A]
21.1159 0.0900 4.20399
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34 0 0 24 1.04190 95.347
35 2 z 24 0.98240  103.275
36 0.96270  106.288
37 0.93210  111.464
Stick Pattern
Intemsity [ %]

e et roryCnde, 00013078

10

l T ™ HeIE] T T T T

b I T I S R N - 1 S 1
Pesitinn [2Thets] (Copper (G}

30.
20.
100.
20.
20.
10.
10.
g0.
80.
40.
10.
10.
a0.
20.
20.
g0.
30.
30.
20.
20.
40.
30.
20.
40.
20.
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PDF card ICCD #00-002-0285

Name and formula

Reference code;

Mineral name:
Compound name:

Empirical formula:
Chemical formula:

Crystallographic parameters

Crystal system:

Measured density (g/cm”3):

RIR:

Status, subfiles and quality

Status:
Subfiles:

Quality:

00-002-0285

Cristobalite
Silicon Oxide

O,Si
SiO9

Unknown

2.32

Marked as deleted by ICDD
Alloy, metal or intermetalic
Excipient

Inorganic

Mineral

Pharmaceutical

Low precision (O)

106



107

Comments

Color: Colorless

Creation Date: 1/1/1970

Modification Date: 1/11/2011

Color: Colorless

Deleted Or Rejected By: Deleted by NBS card.

References

Primary reference: McVay, Thompson., J. Am.

Ceram. Soc, 11, 836, (1928)
Unit cell: The Structure of Crystals, 1st
Ed.

Peak list

Na. h k 1 d [&] 2Thetaldeg] L[ [%]
L 4. .0z000 22,032 1oo.0
z 3.13000 ZE . 494 60 .0
3 2 .B3000 31,583 0.0
4 2.4B000 16,191 a0.0
& 2 . 3s000 8. 496 40.0
[ 2.11000 4z S24 S0.0
7 2.08000 44,833 s0.0
fa] 1.52000 47, 306 60,0
Q 1.87000 4%, 652 g0.0
in 175000 Bz . 230 0.0
11 1.73000 52,880 40.0
i 1.60000 £4,233 0.0
L3 1l.53000 SE.403 20.0
14 181000 7. 163 60 .0
15 1.60000 57,559 40.0
16 1.57000 5E, 765 40,0
L7 l.33000 g, 452 60,0
15 1.42000 £ . 280 60.0
19 1453000 65,184 500
20 1.42000 EE, 707 40.0



Fogtion ["ITheta] (Copper [Cul)

2Ll 1.430000 BB, TE3
Iz 1.38000 £S5, 993
il 1.55000 2, 5613
24 1. 39000 LA A=
a5 1.z3000 Ly -1-]
6 1.z0000 JZ .67
T 1. ZEOOO 75,997
28 1, 23000 T, 549
29 1.22000 e300
a0 1.20000 9L, ET0
31 1.1E000 E1.5006
a2 1.1%000 g2, a5
] 1.1s000 53.21%9
34 1.15000 &4, 107
35 1.11000 &7 . 8683
a6 1. 10000 88, 893
37 1.05000 52,934
-] 1.08000 20,995
a9 1. 07000 o2&, 094
Stick Pattern
Triceneity [ %)
1 JRef. Patern: Sliean Ouéde, 004002-0285
m;
1- T T T T
n 40 0 ] hil 80 ap

40.0
S0.0
0.0
20.0
50,0
&0.0
50.0
20.0
40.0
a0.0
40.0
40.0
a0.0
0.0
40.0
s0.0
s0.0
0.0
i0.0
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PDF card ICCD #00-005-0628

Name and formula

Reference code;

Mineral name:
Compound name:

Empirical formula:
Chemical formula:

Crystallographic parameters

Crystal system:
Space group:
Space group number:

a(A):

b (A):

c (A):
Alpha (°):
Beta (°):
Gamma (°):

Calculated density (g/cm”3):

Measured density (g/cm”3):

Volume of cell (10"6 pm”3):

Z:

RIR:

Subfiles and quality

00-005-0628

Halite, syn
Sodium Chloride

CINa
NaCl

Cubic
Fm-3m
225

5.6402

5.6402

5.6402
90.0000
90.0000
90.0000

2.16
2.17
179.43
4.00

4.40
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Subfiles: Common Phase
Educational pattern
Excipient
Forensic
Inorganic
Mineral
NBS pattern
Pharmaceutical

Quality: Star (S)

Comments

Color: Colorless

Creation Date: 1/1/1970

Modification Date: 1/11/2011

Additional Patterns: See PDF 01-072-1668

Color: Colorless

General Comments: An ACS reagent grade sample

recrystallized twice from
hydrochloric acid

Melting Point: 1077 K

Temperature of Data Collection: Pattern taken at 299 K

Unit Cell Data Source: Powder Diffraction.

References

Primary reference: Swanson, Fuyat., Natl. Bur.
Stand. (U. S.), Circ. 539, I,
41, (1953)

Optical data: Dana's System of Mineralogy,

7th Ed., 11, 4
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Peak list

HNo. h 4 1 d [A] 2ZTheta[deg] I [%]
1 1 1 1 3.2&8000 27.33% 13.0
2 2 1] 1] 2.82100 31.693 100.0
3 2 2 4] 1.99400 45,450 55.0
4 3 1 1 1.70100 £3.854 2.0
5 2 2 2 1.62800 56.47%9 15.0
& 4 4] Q 1.41000 66,220 6.0
7 3 3 1 1.29400 T73.066 1.0
a 4 2 1] 1.26100 75.304 11.0
9 4 2 2 1.15150 83.973 T.0
10 ) 1 1 1.08550 a0.40%9 1.0
11 4 4 1] 0.8963%0 101.133 2.0
12 L) 3 1 0.85330 107.809 1.0
13 & 1] 0 0.24010 110.046 3.0
14 a 2 1] 0.858170 119,505 4.0
1% ) 3 3 0.86010 127.170 1.0
16 & 2 2 0.85030 129 .53404 3.0
17 4 4 4 0.81410 142,240 2.0

Stick Pattern
Interity[ %)
10 JPef] Petarn: Sodom Chinede, 000050628

wi

1 . gt ; :
MO0 % 60 N % i 0 N 0
Poston [2Treta) (Geppar ()



Spektra FTIR
1. Sekam padi
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3. Sampel silika hasil ekstraksi

=] ~
~- ey, : N S

~

4. Sampel Setiltrimetil ammonium bromide, CTABr

" |
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5. Sampel silika nanopartikel mesopori (MNSp), Tanpa
CTABr

6. Sampel silika nanopartikel mesopori (MNSp), CTABr 1
wt.%
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7. Sampel silika nanopartikel mesopori (MNSp), CTABr
1.25 wt.%

8. Sampel silika nanopartikel mesopori (MNSp), CTABr 1.5
wt.%
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9. Sampel silika nanopartikel mesopori (MNSp), CTABr
1.75 wt.%

10. Sampel silika nanopartikel mesopori (MNSp), CTABr 2
wt.%
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m Dt TH22017
70707_01 MNSP 1% CTAER gps

Data 20170707
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FIW versioe: 000
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A m gy e by

Opacater: Date201707207 Dl 71202017
Sample 10: ANGOUN Faename. mmm_m MNSP 1% CTABR ape
Sample Desc: g 1% CTASR Comment: .
Sample welght: Sample Yolume: 000
Owiges Time: anm‘ OugmTemp:  3000C
MY&D 05D {adwides) :i':: w {adaiden Equil Smecat 240740 sec (adaides)
e
Tima: 345min End of run: mmﬂﬁ% lnstrument: Nowa Etation A
Cel ID: «0 FIW version: 000
Multi-Point BET
Data Reduction Parameters Data
Adsobang Neogen Temperatae 77 350
Nolec. WL: 22013 Cross Section. 16200 & Uquid Denslty: 0808 o,
Multi-Point BET Data
Relatve Volume @STP 1/ WIPGP)-1)) Routive Volume @ STP 1/ [ WY([PuP)- 1))
Prssure Pressure
[PiPe} feer] (L] fecid
130750001 £as 221406401 31376 11 &8% 2120t
218755601 81225 27520e+
EET s
Sloge = st
Intercept « 1. 650e+01
Corrolution codfficient, ¢ = 0 0056
C comtants 440
Surface Aves = 50 062 mily

Rieport i 1505177087-201707 12 094401757) Page 1 of 1
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Crarbacdhn o hewalin - Data Acqulsiton and Reduciin

—

ot NCIVA iniirasasnts

LT — QHQ""E?SWPWI?
‘varalon 113 : )

Lam ek e

22T

Bagest
DT
m»-um1m_m CTABR M3P 1,5% 8

S0/D0 me | ainien)
0TI 10808

Equll tmicst
FAW viukoe

AN et [’
o Edaion &

Isotherm * Linear

Dl i thesi 1P s s

LRSI

[ESTY
Mole:, WL 22013 5

7350
16200 g

Teingerature

Croas Section:

Uguid Density: 0802 g

¥

‘b TP i)

SRR L

SRR, N

'
et EEE P

R S—

[

i A i
SEbnnbs snbents M- shank sennlnlnblt

o i i

e s e e e Bttt el

J
|
|

] ! ' '
I i A e

—

' '
[

1
i
i
oom (18]

At Premurs, PPs

Pt i [0 308 20 70712 DB395413) Page 104 1




120

Quantachrome Nowvaia - Data Acquisiion and Reduction d
10543918, Ovamiasirame mrements Quantachrome |
Y ....‘...-.-..{_
e v e
Oparater: Data 20170710 m’ Date: TH 202017
Sample ID: ANGGUN Flename: 70710, 01 CTASR MSP 1.5%.gpa
Sampile Desc: c‘::sﬂ NEP 1.5% Comment: F
Sample weight: Sample Voluse: 0co
Ouiges Som OutgesT:
Analysis Bath Te 73K
m-.n:-z m::mm m: G000 soo fadeides)  Equil Smecet: 240740 sec (adwides)
Analysis Time:  338min End of run: 20170710 11:0808  Instrument: Nowa Station A
Call ID: w0 FIW version: 000
Multi-Point BET
Data Reduction Parameters Data
lm Nooges Temgetatae 77360
Mokec. WL: 28013 Croas Section: 16200 4 Liguid Dersity: 0808 4,
Multi-Point BET Data
Felgve Vouse @STP 1/ WIPaP)- 1)) Reutive Velume @STP 1/ Wi{PeP) - 1))
Preasure Pressure
PPy feenl [Po) [ecid
141267001 42458 3 10001 327957001 5559 7 02Z20e+n
2377660 40088 £.058%e+01
BET
B
Intescept = 4030400
Conrelation costficient, 1 = 0 08E24T
C comtants 43380
Surfuce Ases » 16246 my

{117018276:201707 12 094201558) Page 1 of 1
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