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ABSTRAK

PENGARUH VARIASI SUHU SINTERING TERHADAP
PEMBENTUKAN NANOPARTIKEL PERAK SILIKA MENGGUNAKAN
METODE SOL-GEL

Oleh

SYAFIQ RAFI HARIPUTRA

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh suhu sintering terhadap
pembentukan nanopartikel perak silika dengan metode sol-gel. Sampel Ag/SiO;
berhasil disintesis menggunakan metode sol-gel dari prekursor NaOH, HNOsg,
AgNOs3, NazCeHs07, dan silika berbasis sekam padi. Sampel disintering pada suhu
600 °C, 700 °C, dan 850 °C selanjutnya dikarakterisasi menggunakan Fourier
Transform Infrared (FTIR) dan Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive
X-Ray (SEM-EDX). Hasil penelitian menunjukkan bertambahnya suhu sintering
mempengaruhi pembentukan gugus fungsi yang terkandung pada Ag/SiO,. Sampel
terbaik diperoleh pada suhu 850 °C yang terlihat adanya ikatan Ag-O serta ikatan
O-Si-O yang merupakan ikatan penyusun dari Ag/SiO2. Suhu yang tinggi
mengakibatkan terlihatnya ikatan Ag-O serta ikatan O-Si-O yang merupakan ikatan
penyusun dari Ag/SiO2. Sedangkan data pada SEM memperlihatkan bahwa
bertambahnya suhu sintering mempengaruhi ukuran partikel Ag/SiOa.
Karakterisasi menggunakan EDX memperlihatkan masih ada unsur lain yang
terkandung dalam sampel.

Kata kunci: Ag/SiO2, AgNOs, silika sekam padi, gugus fungsi, mikrostruktur.



ABSTRACT

THE EFFECT OF SINTERING TEMPERATURE VARIATION ON THE
FORMATION OF SILVER SILICA NANOPARTICLES USING THE SOL-
GEL METHOD

By

SYAFIQ RAFI HARIPUTRA

This research aims to determine the effect of sintering temperature on the formation
of silver silica nanoparticles by sol-gel method. Ag/SiO2 samples were successfully
synthesized using the sol-gel method from precursors NaOH, HNO3, AgNOs,
NasCesHs07, and rice husk-based silica. The samples were sintered at temperatures
of 600 °C, 700 °C, and 850 °C, and then characterized using Fourier Transform
Infrared (FTIR) and Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray
(SEM-EDX). The research results indicate that an increase in sintering temperature
influences the formation of functional groups in Ag/SiO2. The best sample was
obtained at 850 °C, showing the presence of Ag-O and O-Si-O bonds, which are
constituent bonds of Ag/SiO2. High temperatures result in the visibility of Ag-O and
O-Si-0 bonds, which are constituent bonds of Ag/SiO.. Meanwhile, SEM data show
that the particle size of Ag/SiO2 increases with the sintering temperature.
Characterization using EDX indicates the presence of other elements in the
samples.

Keywords: Ag/SiO2, AgNO3, functional groups, microstructure, rice husk silica.
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Silika menjadi salah satu material yang banyak dikembangkan oleh para peneliti,
yang dalam penggunaannya sering digunakan sebagai zat pengering uap air,
adsorben, media filter, dan komponen katalisator. Silika merupakan bahan baku
utama pada glass industry, keramik, industri refraktori, dan bahan baku penting
dalam produksi larutan silikat, silikon, serta alloy. Silika dapat diperoleh dari
berbagai bahan alam, salah satunya sekam padi. Sekam padi banyak digunakan
sebagai bahan baku pembuatan silika karena kandungan SiO; yang tinggi, yaitu

sebesar 97,3 % (Pratomo et al., 2013).

Katalis perak banyak dimanfaatkan dalam kegiatan di laboratorium hingga dunia
industri. Penggunannya sebagai katalis telah ditingkatkan dengan pengembangan
teknik sintesis baru pada berbagai jenis substrat, salah satunya silika. Kelebihan
dari substrat silika adalah mampu mencegah agregasi dan melindungi partikel perak
pada suhu tinggi (Chahadih et al., 2012). Nanopartikel perak dapat disintesis
dengan beberapa metode, antara lain kopresipitasi, sintesis hidrotermal, metode
prekursor sitrat, metode keramik-glass, dan proses sol-gel (Costa et al., 2003).
Nanopartikel perak banyak mendapat perhatian peneliti dibandingkan dengan

nanopartikel logam lainnya. Koloid perak sendiri diketahui memiliki sifat



antimikroba yang mampu membunuh mikroorganisme patogenik (Haryono et al.,

2008).

Material nanopartikel menunjukkan sifat fisika dan kimia yang sangat berbeda dari
bulk materialnya, seperti kekuatan mekanik, elektronik, magnetik, kestabilan
termal, katalitik dan optik. Ada dua hal utama yang membuat nanopartikel berbeda
dengan material sejenis dalam ukuran besar (bulk) yaitu : (a) karena ukurannya
yang kecil, nanopartikel memiliki nilai perbandingan antara luas permukaan dan
volume yang lebih besar jika dibandingkan dengan partikel sejenis dalam ukuran
besar. Ini membuat nanopartikel bersifat lebih reaktif. Reaktivitas material
ditentukan oleh atom-atom di permukaan, karena hanya atom-atom tersebut yang
bersentuhan langsung dengan material lain; (b) ketika ukuran partikel menuju orde
nanometer, hukum fisika yang berlaku lebih didominasi oleh hukum-hukum fisika

kuantum (Abdullah et al., 2009).

Sol silika berbasis sekam padi digunakan sebagai adsorben, yaitu dapat menyerap
komponen tertentu. Silika sekam padi mampu mengurangi toksisitas pada partikel
perak. Hal ini disebabkan oleh matrik biokompatibel pada silika. Sintesis Ag/SiO;
dilakukan dengan metode sol gel. Keunggulan dari metode sol gel yaitu mudah
digunakan, biaya yang dikeluarkan cukup murah, serta suhu sintesis yang rendah.
Partikel Ag/SiO, pada matriks silika memiliki berbagai bentuk seperti batang,

bubuk, dan monolit untuk aplikasi antibakteri (Chahadih et al., 2012).

Metode sol gel dalam penelitian ini menggunakan variasi suhu sintering perak nitrat
sebagai prekursor sebanyak mmol. Proses sintering dilakukan untuk memadatkan

massa material melalui panas atau tekanan tanpa melelehkan material tersebut



hingga titik pencairan. Variasi suhu sintering yang digunakan yaitu 600 °C, 700 °C,

dan 850 °C.

Penelitian Sembiring et al. (2022) menunjukkan hasil bahwa peningkatan
konsentrasi pada Ag memiliki efek pada ukuran partikel. Kemudian menurut hasil
penelitian Simanjuntak et al. (2012) morfologi permukaan dan komposisi unsur
sampel sangat dipengaruhi oleh pirolisis temperatur, dimana semakin tinggi

temperatur maka semakin kecil ukuran butir sampel.

Penggunaan variasi suhu sintering ini dilakukan untuk mengetahui pengaruh suhu
tersebut terhadap hasil karakterisasi. Analisis karakterisasi untuk mengetahui gugus
fungsi komposit Ag/SiO. dilakukan menggunakan Fourier Transformed Infrared
(FTIR). Sedangkan karakterisasi untuk mengetahui struktur mikro dari partikel
komposit Ag/SiO2 dilakukan dengan Scanning Electron Microscopy-Energy

Dispersive X-Ray (SEM-EDX).

1.2 Rumusan Masalah

Rumusan masalah pada penelitian ini adalah:

1. Bagaimana pengaruh variasi suhu sintering terhadap gugus fungsi Ag/SiO;
yang disintesis dengan metode sol-gel?

2. Bagaimana pengaruh variasi suhu sintering terhadap ukuran partikel Ag/SiO>

yang disintesis dengan metode sol-gel?

1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan Penelitian ini adalah:
1. Mengetahui pengaruh variasi suhu sintering terhadap gugus fungsi Ag/SiO>

yang disintesis dengan metode sol-gel.



2. Mengetahui pengaruh variasi suhu sintering terhadap mikro struktur Ag/SiO>

yang disintesis dengan metode sol-gel.

1.4 Batasan Masalah

Batasan penelitian ini adalah:

1. Sekam padi berasal dari daerah Tanggamus.

2. AgNO3z yang digunakan berspesifikasi teknis menggunakan konsentrasi
sebesar 8 mmol.

3. Variasi suhu sintering yang digunakan yaitu 600 °C, 700 °C, dan 850 °C.

4. Alat karakterisasi yang digunakan adalah Fourier Transformed Infrared
(FTIR) dan Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-

EDX).

1.5 Manfaat Penelitian

Manfaat penelitian ini adalah:

1. Menambah pengetahuan bagi penulis dan pembaca tentang pengaruh variasi
suhu sintering terhadap pembentukan nanopartikel Ag/SiO:..

2. Sebagai bahan refrensi dalam studi pengaruh variasi suhu sintering terhadap

pembentukan nanopartikel Ag/SiO-.



Il.  TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Nanopartikel AgNO3

Nanopartikel secara umum dapat didefinisikan sebagai teknologi desain,
pembuatan, maupun aplikasi material yang berukuran nanometer. Nanoteknologi
tidak hanya sebatas tentang cara menghasilkan material atau partikel yang
berukuran nanometer, melainkan memiliki pengertian yang lebih luas termasuk
cara memproduksi serta mengetahui kegunaan sifat baru yang muncul dari material
nano yang telah dibuat. Koloid perak telah lama diketahui memiliki sifat
antimikroba. Kemampuan antimikroba perak dapat membunuh semua
mikroorganisme patogenik. Perak nitrat memiliki titik leleh 212 °C, sedangkan titik
leleh dari perak silika adalah 1.740 °C (Ariyanta, 2014). Nanopartikel AgNOs

tampak pada Gambar 2.1.

Gambar 2. 1. Partikel AgNOs (Dokumentasi pribadi)



Prekursor perak dapat diperoleh melalui bermacam sintesis senyawa perak seperti
larutan asam nitrat dan larutan asam sulfat dalam keadaan pekat, kemudian pada
larutan asam pengoksida dalam keaadan panas. Jenis prekursor senyawa yang
dihasilkan yaitu AgSOs, AgNOs, AgCIl, Ag(CN)2, AgBr, dan Agl. Diantara
prekursor tersebut, yang paling banyak digunakan dalam proses sintesis untuk

mendapatkan partikel perak adalah AgNO:s.

Nanopartikel perak merupakan partikel perak yang memiliki ukuran antara 1-100
nm (Romer et al., 2013). Sifat unik dari nanopartikel perak antara lain yaitu
memiliki sifat konduktivitas listrik dan panas yang tinggi, memiliki sifat stabilitas
kimia, aktivitas katalis dan perilaku optik non linear, aktivitas spektrum bakterisida
dan fungisida yang tinggi, dapat digunakan dalam bentuk cair, dapat digunakan
dalam industri tekstil, serta dapat digunakan sebagai membran filtrasi pada sistem

pemurnian air (Tran et al., 2013).

2.2 SiO2

Silika merupakan mineral alam yang ditemukan dalam keadaan bebas atau
bercampur dengan mineral lainnya yang membentuk silikat. Silika terbagi menjadi
dua macam, yaitu silika kristal dan silika amorf. Silika kristal terdiri dari berbagai
jenis kwarsa, tridmit, dan kristobalit yang merupakan hasil dari modifikasi
temperatur dari rendah ke tinggi yang menyebabkan perubahan kerapatan simetri

kristal, serta memiliki titik leleh 1713 °C (Sugiarto et al., 2010).

Silika atau senyawa SiO2, dalam penggunaannya dapat memiliki berbagai bentuk.
Silika sering digunakan sebagai dessicant, adsorben, media filter, dan komponen

katalisator. Silika merupakan bahan baku utama yang dimanfaatkan dalam glass



industry, keramik, industri refraktori dan bahan baku yang penting untuk produksi

larutan silikat, silikon dan alloy (Suka et al., 2008).

Gambar 2. 2. Silika SiO2 (Sumber: Adi et al., 2018)

Silika bersumber dari bahan mineral alami, proses nabati, dan proses sintesis. Silika
mineral menurut Goncalves (2007) merupakan silika yang terbentuk secara alami
serta banyak ditemukan pada material tambang atau galian seperti pasir, granit,
kuarsa, feldspar dengan struktur kristal, tanah liat, dan pelapukan batuan yang
terbawa oleh air sungai serta laut. Menurut Mittal (1997), salah satu bahan
penghasil silika terbesar setelah dilakukan pembakaran sempurna adalah sekam
padi. Silika yang berasal dari sekam padi memiliki warna putih seperti pada

Gambar 2.2.

Silika sekam padi merupakan produk sampingan dari hasil penggilingan padi
menjadi produk beras. Sekam padi berfungsi untuk melindungi padi dari reaksi
ketengikan selama proses pemanenan, penggilingan, dan pengangkutan. Pada
proses penggilingan padi dapat dihasilkan 20% sekam padi dari total berat padi.

Kandungan dari sekam padi meliputi silika (94,4%), aluminium oksida (0,61%),



ferioksida (0,03%), kalsium oksida (0,83%), magnesium oksida (1,21%), kalium
oksida (1,06%), dan natrium oksida (0,77%). Kandungan silika yang tinggi pada
abu sekam padi dapat dimanfaatkan untuk sumber silika nabati sebagai bahan baku

pembuatan material berbasis silika (Hindrayawati, 2010).

Abu sekam padi hasil pembakaran yang terkontrol pada suhu tinggi (500-600°C)
mampu dimanfaatkan dalam berbagai proses kimia. Abu sekam padi mengandung
silika sebanyak 86%-97% berat kering. Silika dari sekam padi dapat diperoleh
melalui metode pengabuan dan metode alkalis. Namun metode alkalis biasanya
banyak digunakan untuk ekstraksi silika sekam padi karena prosesnya yang

sederhana dan biaya yang relatif murah (Farah et al., 2022).

2.3 Metode sol-gel

Metode sol-gel merupakan metode yang sudah sering digunakan untuk sintesis
material serbuk, keramik, dan film (Heshmatpour et al., 2011). Metode ini baik
digunakan untuk mengontrol bentuk, ukuran, dan komposisi logam dalam skala
nano. Material nano sering diaplikasikan sebagai material penyimpanan energi,
katalis, optik, dan elektromagnetik (Sakka, 2013). Proses sol-gel berbasis pada
hidrolisis dan kondensasi molekul-molekul prekursor (Jittiarporn et al., 2017).
Proses mengubah sol menjadi gel ini dilakukan dengan air yang berperan sebagai
agen hidrolisis, alokohol sebagai agen pelarut, serta asam atau basa sebagai
katalisnya (Sakka, 2013). Metode ini dapat dilakukan pada suhu yang rendah, dan

ukuran serta homogenitas partikel produk dapat lebih terkontrol (Schubert, 2003).

Metode sol-gel diawali dengan tahap pembentuk sol. Sol (suspensi koloid)

diperoleh dari reaksi pelarutan prekursor dalam larutan alkohol dan air. Reaksi yang



terjadi pada proses tersebut dibagi menjadi dua tahap yaitu hidrolisis dan
kondensasi. Partikel koloid dalam sol kemudian berikatan satu sama lain melalui
proses polimerisasi sehingga terbentuk gel. Gel yang terbentuk melalui proses ini
dapat berupa aerogel dan xerogel tergantung pada metode yang digunakan untuk

menghilangkan pelarut (Wuttke et al., 2010).

Gelasi merupakan proses yang penting dalam sintesis material dengan metode sol-
gel. Proses ini dipengaruhi oleh gelating agent yang digunakan. Gelating agent
harus mampu melarutkan dan mendispersikan monomer aloksida secara merata.
Berdasarkan hal tersebut, faktor yang dapat mempengaruhi proses gelasi adalah
konsentrasi misel, kekuatan ion larutan, suhu, dan pH. Waktu yang dibutuhkan
untuk proses gelasi sol silika mulai dari beberapa menit hingga seratus jam dengan

variasi pH mulai dari 2 sampai 7 (Perego dan Villa, 1997).

2.4 Metode Sintering

Sintering adalah proses pemadatan material serbuk melalui pembentuk ikatan batas
butir antar serbuk penyusun material tersebut. Ikatan tersebut terjadi karena adanya
pemanasan dengan penekanan ataupun tidak dengan suhu sintering yang digunakan
di bawah titik leleh dari partikel partikel penyusunnya. Prosedur sintering diawali
kontak antar butir yang selanjutnya menyebabkan terjadinya pelebaran titik kontak
karena proses difusi atom. Apabila difusi yang terjadi terlalu tinggi maka akan
mengakibatkan penyusutan volume pori ketika proses sintering berlangsung

(Raharjo et al., 2015).
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2.5 Fourier Transformed Infrared (FTIR)

FTIR (Fourier Transformed Infrared) merupakan suatu instrumen yang mampu
menganalisa beberapa komponen secara serentak dari gugus fungsi dari suatu
sampel tanpa merusaknya. Suatu molekul dapat menyerap radiasi inframerah
karena adanya interaksi vibrasi ikatan kimia yang terpolarisasi dengan medan listrik
gelombang elektromagnetik. Getaran molekul terbagi menjadi dua, yaitu getaran
tekuk (bengkokan) yang terjadi karena adanya perubahan sudut-sudut diantara
ikatan pada atom dan getaran ulur (rentangan) yang merupakan gerakan berirama

di sepanjang sumbu ikatan sehingga jarak antar atom berkurang atau bertambah.

Teknik FTIR memiliki kelebihahan yaitu semua komponen yang menunjukkan
karakteristik penyerapan atau emisi pada wilayah spektra inframerah dapat
dianalisis dengan cara kuantitatif maupun kualitatif (Bacsik et al., 2004). Kemudian
analisis dengan FTIR dapat digunakan pada semua frekuensi dari sumber cahaya
simultan. Kelebihan lain dari teknik FTIR adalah mekanik optiknya lebih sederhana
dengan sedikit komponen yang bergerak dibanding spektroskopi inframerah
lainnya, serta mampu mengidentifikasi material yang belum diketahui (Hamdila

dan Jayanti, 2012).

Prinsip kerja alat FTIR yaitu sinar yang berasal dari sumber sinar akan diteruskan,
selanjutnya dipecahkan oleh pemecah sinar menjadi dua bagian yang paling tegak
lurus. Sinar ini kemudian dipantulkan oleh cermin bergerak dan cermin diam. Sinar
hasil pantulan dari kedua cermin tersebut dipantulkan kembali menuju pemecah
sinar untuk saling berinteraksi. Pemecah sinar akan mengakibatkan sebagian sinar
diarahkan menuju sumber dan sebagian lainnya akan menuju cuplikan. Fluktuasi

sinar tersebut akan sampai ke detektor karena gerakan cermin terhadap detektor
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sama. Sinyal pada detektor dihasilkan dari fluktuasi tersebut, yang kemudian
diubah dengan bantuan komputer menjadi spektra inframerah berdasarkan operasi
matematika (Stuart, 2004). Skema alat karakterisasi FTIR ditunjukkan pada

Gambar 2.3.

Sample

The Spectrometer
[ \_/.

—> Detector

Source
Iﬂ N

Wavelength Wavelength

I

Energy

Gambar 2. 3. Skema Alat Fourier Transformed Infrared (FTIR) (Nicolet, 2001)

2.6 Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX)

Scanning Electron Microscopy (SEM) adalah mikroskop elektron yang banyak
digunakan dalam ilmu pengetahuan material. SEM-EDX banyak digunakan karena
mampu menghasilkan topologi dan nilai atomik dari suatu material yang
dikarakterisasi. Hal ini karena kombinasi unik yang dimilikinya. Mulai dari
persiapan spesimen yang simpel dan mudah, kapabilitas tampilan yang bagus serta
fleksibel. SEM diguakan pada sampel yang tebal dan memungkinkan untuk

dilakukan analisis permukaan (Atkins, 1978).

SEM juga dapat digunakan untuk menyimpulkan data-data kristalografi. Hal ini

memungkinkan dapat dikembangkannya untuk menentukan elemen atau senyawa.
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Pancaran berkas yang jatuh pada sampel akan dipantulkan dan didifraksi. Elektron
yang terdifraksikan dapat diamati dalam bentuk pola difraksi. Pola difraksi tersebut
bergantung pada bentuk dan ukuran sel satuan dari sampel (Reed, 2005). Alat

karakterisasi SEM ini memiliki skema seperti pada Gambar 2.4.

Electron
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Gambar 2. 4. Skema Alat Scanning Electron Microscopy (SEM) (Inkson, 2016)

=

Prinsip kerja SEM yaitu electron gun dari filamen menghasilkan electron beam.
Tegangan yang diberikan pada lilitan tungsten pada electron gun mengakibatkan
terjadinya pemanasan. Anoda kemudian membentuk gaya yang mampu menarik
elektron melaju menuju anoda. Elektron menuju suatu titik pada permukaan sampel
dengan bantuan fokus dari lensa magnetik. Sinar elektron terfokus memindai
keseluruhan sampel dengan diarahkan koil pemindai. Ketika elektron mengenai

sampel terjadi hamburan elektron, baik Secondary Electron (SE) maupun Back
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Scattered Electron (BSE) dari permukaan sampel akan dideteksi oleh detektor lalu
dimunculkan dalam bentuk gambar pada monitor Cathoda Ray Tube (CRT).

SEM dalam fungsinya menggunakan sumber elektron yang berupa electron gun
(pemicu elektron) yang menjadi pengganti sumber cahaya. Karakterisasi ini
memungkinkan pemindaian area yang luas dan mengumpulkan sejumlah besar data
untuk mendapatkan karakteristik sampel, diantaranya adalah menghitung objek dan
mengumpulkan statistik objek tersebut, salah satunya mendapatkan citra morfologi

ukuran untuk menentukan distribusi ukuran (Kharin, 2020).



I11. METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Fisika Material Fakultas Matematika dan
IImu Pengetahuan Alam Universitas Lampung. Karakterisasi Fourier Transform
Infrared (FTIR) sampel dilakukan di Greenlabs, Bandung, Jawa Barat. Sedangkan
Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX) dilakukan
di Laboratorium Badan Tenaga Nuklir Nasional, Bandung, Jawa Barat, pada

tanggal 20 Febuari — 24 Juni 2023.

3.2 Alat dan Bahan
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini disajikan pada Tabel 3.1

sedangkan alat-alat yang digunakan disajikan pada Tabel 3.2 dan Tabel 3.3.

Tabel 3. 1 Bahan-bahan penelitian

No Nama bahan Fungsi
1  Sekam padi Sumber silika
2  Perak nitrat (AgNO:s) Prekursor Ag
3 Natrium hidroksida Pelarut silika pada sekam padi
(NaOH)
4 Asam nitrat (HNO3) Mengubah pH agar sol silika dan perak nitrat
menjadi gel
5  Agquadest Melarutkan prekursor
6 Trisodium sitrat Preduktor perak

(NasCeHs07)




Tabel 3. 2 Alat-alat penelitian
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No Nama alat Fungsi
1 Gelas ukur Mengukur volume larutan
2 Gelas beaker Menampung larutan
500 ml
3 Erlenmeyer Membuat larutan sol perak
4 Labu reaksi Membuat larutan HNO3 dan NaOH
5 Kertas pH Mengukur pH larutan
6 Sarung tangan Melindungi tangan dari bahan kimia
7 Kompor listrik Memasak sekam padi
8 (I;/;?]gr:\stt;;térrer Mengaduk dan memanaskan sampel perak
9 Oven Mengeringkan gel Ag/SiO;
10 Mortar dan alu Menghaluskan sampel yang telah dioven
11 Ayakan 200 Menyaring serbuk komposit Ag/SiO>
mesh
12 Plastik zip I\/_Ienampu_ng s_erbuk sampel yang sudah siap
dikarakterisasi
13 Timbangan Menimbang sampel
digital
14 Pipet tetes Mengambil larutan sampel
16 Spatula Mengaduk larutan sampel
17  Aluminium foil Mewadahi gel Ag/SiO: yang siap di oven
18 Plastik wrap Menutup larutan agar tidak terjadi kontaminasi
19 Baskom Menampung gel komposit Ag/SiO, untuk dicuci
20 Kertas saring Memisahkan air dari gel komposit Ag/SiO; ketika
dicuci
21 Corong Membantu masuknya larutan dan sol silika agar

mudah masuk ke erlenmeyer
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Tabel 3. 3 Alat-alat karakterisasi

No  Nama alat Fungsi
1 Fourier Transformed Mengetahui gugus fungsi nanopartikel
Infrared (FTIR) Ag/SiO;
Scanning Electron Mengetahui ukuran nanopartikel Ag/SiO;
2 Microscopy-Energy dan mengetahui persebaran unsur partikel
Dispersive X-Ray (SEM-
EDX)

3.3 Prosedur Penelitian

Prosedur yang akan dilakukan pada penelitian ini meliputi preparasi sampel sol

SiO2, preparasi sampel nanopartikel AgNOs, preparasi sampel nanopartikel

AQ/SiO, sintesis serbuk nanopartikel Ag/SiO., dan karakterisasi sampel.

3.3.1 Preparasi sampel Sol SiO2 dari Sekam Padi

Preparasi sampel sol silika dari sekam padi adalah sebagai berikut:

1.

2.

Sekam padi dicuci menggunakan air bersih.

Sekam padi direndam pada air mendidih dengan suhu 100 °C selama 6 jam.
Sekam padi dikeringkan dibawah sinar matahari selama 5 jam.

Sekam padi yang telah kering dan bersih ditimbang sebanyak 50 gram,
kemudian dicampurkan dengan 5% NaOH sebanyak 500 ml.

Sekam padi yang telah dicampur dengan NaOH dipanaskan menggunakan
kompor listrik hingga mendidih,

Sekam padi didinginkan pada suhu ruangan dan disimpan selama 24 jam.

Sampel sekam padi disaring menggunakan kertas saring.

3.3.2 Preparasi sampel Nanopartikel AgNO3

Preparasi sampel nanopartikel AgNOs.

1. AgNOs dilarutkan menggunakan aquadest dengan konsentrasi 8 mmol.
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AgNOz dipanaskan pada suhu 100 °C.
AgNOs dititrasi menggunakan trisodium sitrat dengan konsentrasi 63,5 mmol.
AgNOs diaduk menggunakan magnetic stirrer dengan kecepatan 125 rpm

hingga berwarna kuning.

3.3.3 Preparasi sampel Nanopartikel Ag/SiO2

Preparasi sampel nanopartikel Ag/SiO..

1.

4.

Nanokomposit Ag/SiO- disintesis dengan mencampurkan sol SiO, sebanyak
50 ml dengan sol AgNOs sebanyak 50 ml kedalam beaker glass.

Kedua bahan diaduk menggunakan magnetic stirrer dengan kecepatan 125 rpm
selama 3 jam.

Larutan sol Ag/SiO; ditambahkan HNOs3 sedikit demi sedikit sampai pH
larutan menjadi netral.

Sampel didiamkan selama 24 jam agar menjadi homogen.

3.3.4 Sintesis Serbuk Nanopartikel Ag/SiO2

Sintesis serbuk nanopartikel Ag/SiO..

1.

Gel yang telah diperoleh dikeringkan di dalam oven pada suhu 100 °C selama
4 jam untuk menghilangkan kadar air sehingga terbentuk padatan sampel
AQ/SiO».

Padatan yang diperoleh dihaluskan dengan cara digerus.

Padatan diayak dengan ukuran 200 mesh.

Serbuk Ag/SiO; yang telah diayak kemudian disintering dengan suhu 600 °C,

700 °C, 850 °C.
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3.3.5 Karakterisasi Sampel
Karakterisasi sampel dilakukan dengan Scanning Electron Microscopy (SEM) dan

Fourier Transformed Infrared (FTIR).

3.3.5.1 Fourier Transformed Infrared (FTIR)

Karakterisasi FTIR dilakukan untuk mengetahui gugus fungsi dari partikel
Ag/SiO,. Pembahasan data dilakukan dengan membandingkan hasil terhadap tabel
bilangan gelombang dan gugus fungsi FTIR serta hasil penelitian terdahulu. Alat
yang digunakan untuk karakterisasi ini yaitu Shimadzu IRPrestige21 dan Bruker

ALPHAII.

3.3.5.2 Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX)
Karakterisasi SEM-EDX dilakukan dengan tujuan untuk mengetahui mikrostruktur
dari nanopartikel Ag/SiO> menggunakan alat Scanning Electron Microscopy

(SEM) jenis JEOL JSM 6510 LA.



3.4 Diagram Alir Penelitian

Diagram alir ekstraksi SiO, dari sekam padi disajikan pada Gambar 3.1.

Mulai

|

Sekam Padi

Dicuci dan direndam dengan air bersih bersuhu 100 °C selama 6 jam

Sekam padi yang sudah bersih

v

Dikeringkan dibawah sinar matahari selama 5 jam

'

Sekam padi yang sudah kering

v

50 g sekam padi direndam dalam 5% larutan NaOH

'

Dipanaskan selama 30 menit

'

Sol silika non homogen

|

Disimpan dalam keadaan tertutup selama 24 jam

A 4

Sol silika homogen

Disaring menggunakan kertas saring

A 4

Sol silika

Selesai

Gambar 3. 1. Diagram alir ekstraksi SiO> dari sekam padi



Diagram alir preparasi nanopartikel AGQNO3 pada Gambar 3.2.

Mulai

AgNOs3

\4

Ditimbang sebanyak 0,068 g

v
Dicampurkan dengan 100 ml aquadest

\ 4

20

Diaduk menggunakan magnetic stirrer selama 10 menit hingga homogen

\ 4

Sol AgNO3

A 4

Selesai

Gambar 3. 2. Diagram alir preparasi nanopartikel AgGNO3
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Diagram alir sintesis sampel nanokomposit Ag/SiO- disajikan pada Gambar 3.3.

BT

Sol silika l Sol AgNOs

Dicampurkan

v

Sol Ag/SiO2

v

Larutan HNOs dicampurkan dengan Sol Ag/SiO2 sampai pH netral

'

Gel Ag/SiO2

v

Didiamkan selama 24 jam dengan suhu ruang

'

Gel homogen

v

Dioven pada suhu 100 °C selama 4 jam

v

Padatan Ag/SiO2

v

Disinter pada suhu 600 °C, 700 °C, 850 °C (5 °C /menit)

v

Padatan Ag/SiO2

v

Digerus dan diayak dengan ukuran 200 mesh

v

Serbuk Ag/SiO2

v

Dikarakterisasi dengan FTIR dan SEM-EDX

v
[ Selesai }

Gambar 3. 3. Diagram alir sintesis sampel nanokomposit Ag/SiO>




V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan
Kesimpulan dari penelitian ini antara lain:

1. Penambahan suhu sintering (600 °C, 700 °C, dan 850 °C) mempengaruhi
pembentukan gugus fungsi Ag/SiO.. Sampel terbaik diperoleh pada suhu
850 °C vyang terlihat adanya ikatan Ag-O serta ikatan O-Si-O yang
merupakan ikatan penyusun dari Ag/SiOo.

2. Kenaikan suhu sintering mempengaruhi ukuran partikel Ag/SiO>. Kenaikan
suhu sintering berakibat pada bertambahnya persentase ukuran partikel
nano yang berkisar antara 0,082 um sampai dengan 74,982 um dengan
persentase sebesar 50,33 %. Karakterisasi sampel menggunakan EDX
terlihat masih ada unsur lain yang terkandung dalam sampel.

5.2 Saran
Saran yang penulis berikan untuk peneliti selanjutnya yaitu agar dapat melakukan
penelitian yang lebih berfokus pada variasi suhu sintering diatas 850 °C supaya

pembentukan nanopartikel Ag/SiO: lebih optimal.
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