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ABSTRAK

Manokompaosit logam (Cu, Ni)-5i0: telah dibuat melalui proses  polimerisasi
kompleks dengan mengounakan TEOS dan garaem logam sebagai prekursor dan asam
sifrat sebagni pengompleks. Pada penclittan ini digunakan param logam denpan anion
vang berbeda untuk melihar pengarch perbedasn anion garam terhadap pembentekan
komposit, Karekierisast kompostt dilakokon denean fote optik, x-ray diftractometer
(XRD dan scanning electron microscope {SEMY. Pola difraksi XRD memperlibatkan
terbentuknya kristal nikel oksida (Ni0) pada Lomposit yang ditunjukan pada 24:
37,27 433 62,8, 75.3; dan 79.3 dan tembaga oksida (CuD) yang diturjukan pada 28
35,3 38507 d8.60 614 dan 67,9, Ukuran partikel Ni() mJaI*I'. 42.24 nm dan Cu(
03,163 nm jika menggunakan peekursor zaram logam dengan snien sulfac dan
shkuaran pactikel MO 1007 nm dan Cold 274 nm jika mengounakan prekursor garam
lopam denvan anion nitrat. Karaktevisasi dengan fote optik dan SEM memperlihatkan
bentuk permukasn yang lebih bomogen adalah komposit vanz dibuat denzan
mengeunakan prekursor garam logam yange mengandung anion nirat,
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1. PENDAHULUAN

Nanokompoesit logam-5i0; mendapat perhatian ahll kimia karena aplikasinva dalam
dunia industri cukop banyak seperti sebagai katalisator, semikondukior, senser gas,
magnelik dan optik apalag nanpkomposit denpan distribusi ukormn partikel vang
merata dan range yang sempit. Hal ini berkaitan dengan sifat-sifat dart material ini
yang sangat baik seperti kereaktifan yang saneat tingei, skiivitas katalitik vang baik,
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stabil dan bersifat optik (Ulrich 2000, Leite 2002, Fokuoka 2004)



Reberapa metada telsh digunakan untuk mensintesis nanokom posit antara lain
meteda busah scperti pengendapan, hidrotermal, sol gel, mikea emulsi dan Jalur
pereksida (PBR), Metoda lain yang juga telah digunakan adalah sintesis dari faca £as,
acrosol pas, sonochemistry, pemakaion gelombang  wltrasonik dan  penghalusan
mekanik vang menggunakan bola tungsten karhida. Dari beberapa meloda tersebut,
permasalahan  yang  dimiliki material nonopartikel  vang  dihasilkan adalah
kecenderungan mengalami penggumpalan dan nanopartikel logam terdapat pada
permukaan nanckomposit, sehingga mudah terdegradasi oleh lingkungan membentuk
lapisan vksida. hal ini berpengarub terhadap potensial ahrivias katalitiknya.
Homogenitas dari partikel didalam mateik  sangat menentukan terhadap sifat matert
varg dibasilkan. Oleh karena jtu nanopanikel logam harus tordisieibusi Secara merats
didalam matriks nanokomposit {Fujimome 2001, Armelas 2005, Camargo 2001)

Penggumpalan: nanapartikel dalam matik  bohkan pengoksidasian pada
permukaan dapat dimasi dengan pengembangan mmokempasit vang lopamnya
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didispersikan ke dalam fasz anoeganik, Maurik vang menjadi fasa tempat nanapartikel

lagam didispersikan dapat berupa sustu mesopori, treso kristal atay susty substeat
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dalam bentuk wafer vany tergantunz pads metoda vang digundakan dsn-hastl van
diinginkan, Untuk tujuan ini metoda polimerisi kompleks dapat digunakan uniuk
mensintesis aanokomposit dengan hasil vang lebih baik. Metoda palimerisasi
kompleks pernab dilakukan wechadap pembuatan sanokompasit lapam Fe dan A,
dimana partikel logam tersebut terbenam dalam matrik silika dan terdisiribusi scoara
homogen. Keungpulannva nanokemposit vang dihasilkan dar metoda ini memiliki
aktivitas yang sangat baik. Metoda wersehu juga telah digunakan untuk mensintesis
rano kemposit logam (NI, Cu. Co dan Cr 3-Si0: dengan mangounakan asam sitrat
sebagai penvempleks, Metoda ini berdasackan pada pembentukan polimer hibrid
dengan silikon sebagai komponen rantai mabkromalekul dan kation logam ditahan
dalam struktur makeomelekel, Perlakuan pirolisis vang terkontrol rerhadap matertal
organik menghasilhan pereduksian terhadap garam Wi dan gas CO/C0, (Leite 2002,

Rahmaveni 2007, Armelag 2005,
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Pembentukan nanokompaosit dapat dipengarehi oleh beberapa faktor sepelti
pelarat, temperatur, kensentrasi dan jenis prekursor yang digunakan. Pada penelitian
kali ini dilakukan pembuatan nanokomposit nanokomposit logam (NI, Cul-5i0s
mengeunakan mengunakan TEOS dan param logam sebapai prekursor dan asam
silral sebagai pengempleks. Dalam penelitian ini digunskan param logam dengan
aniom yang berbeda unmiuk melibmr pengaruh perbedaan anion garam terhadap
pembentukan komposit, Karakterisasi kemposit dilakukan dengan fota optik, X-ray
diffrectometer (XRD} dan Scanning electron microscope (SEM). Penelition ini

merupakan bagian dari rangkaian penelitian yang telah dilakukzn schelumnya.

LMETODE DAN BAHAN
Hihan

Baban kimia vang digunakan pada penelitian ini adalah tembaga{1]} nitea rribidrat
(Merck], tembaga{ll} asetat monohidrat (Merck), tembaga(ll) sulfat pentahidral
{verck), tembagalll} Klorida dihidrar (Meeck), nikel(11y nitrat heksahidrat [Merck),
nikel(ll} asear heksehidrat (Merck), nikel(ll) sulfal heksahidear (Mercky, nikel(Il)
slorida heksahidrat (Merck), Tetra Ethyl Ortho Silicatet TEQS) (A ldrich, 99951, asam

sarat {Merckl ctilen glikol, dan etsnol 98%

Metode

Manokomposit logam (Cu, Mi-510 dibuac dengan carn sebapai berikut, sebanyak 0.2
maol asam sirat dilarutkan dalam 230 ml etancl. Pada bagizn lain sehanvak 00167
mol garem hidrat sebagai sumber logam dengan variast anion garam hidrat dicampur
dengan 0,05 mol tetraethylorthesilicate (TEOS). Campuran TEOS-garam lowam
dimasukan ke dalam larutan asem sitrat-ctanol vang telab disiopan sehelumnya,
Campuran kemudian diaduk selama 15 menit untuk mendapatkan compuran vang

homogen dan didiamkan selama 7 hari untok menvempurnakan proses pembentukan
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sitrat untuk - membentuk  polimer  dai TEOS/asam  tartaratietilen alikol,
Penyempurnaan proses polimerisasi dilakukan dengan pemanasan pada temperatur
9-120"C selama 3 jam. Gel vang dihasilkan dari hasil pemanasan vang merupakan
polimer tersebut dianalisis dengan perzlatan TGA. Nanokemposit terbentuk setelah
melalui proses pirolisis dal prekurser palimer (gel), Pirolisis ini dilakukan dua tahap,
lahap pertama adalah pada suhu 250°C (subu yang didapatkan dari analisis dengan
TGAY vang merupakan tahap pemecshan senvawa-senyvawa organik dari prekursor
polimer. Dalam tahap ini prekursor dipznaskan sefama 3 jam dengan adanva udara.
Hasil pirolisis ini diamati dengan peralatan FTIR, Sewelah thap inj sampel digiling
uniuk mendapatkan bubuk vang halus vang kemudian dipirolisis lagi pada 1emperatur
vang lehih tingei vaitu 700°C. MNapokomposit yung terbentuk dikarakierisasi dengan

peralatan foto oprik, XRD dan SEM,

2. HASIL DAN DISKUST

Gambar | memperlihatkan fota optik sampe! komposit seielzh dipirehisis yang dibual
dengan mengounaken prekursor fopsm densan anion vang  bervariasi, Hasil
pengamatan menunjukkan balwa komposic vane dibuat dengan prekursor waram
logam dengan anion sulfat, asetat dan klorida hutirannya \idak homogen don
berbangkah-bongkah sedangkan dengan prekursor waram lopam dengan anion nicrat
lebibh  halus dan homogen. Hal ini dischabkan karens anfon-ofion  teresbi
diperkirakan tidak keluar dengan sempurna selama proses piralisis terutama untuk
anion sulfat dan klorida, Scdangkan uniuk anion nitrs dapat keluar dengan sempurna
tdalam bentuk gas MO selama proses piralisis sehingon lebil homoegen, Adanyva anion
vang tertingeal dapat mengganguu proses pembentukan komposit dan pengkristalan
nanopartikelnya karena dihalangi aleh anion-anion tersebur, Secara lisik komposit
yang dibuat dengan prekursor garam dengan znion sufiet lebih keras, klorida dan
asctal agdak keras sedangkan nitrat rapuh. Partikel vang rapub akan memudahkan

proses pengeilingan dan analizis lebih fanjur,



Gambar 1. Foto optik komposit dengan prekursor garam logam a) Ni-sulfa
b If__“.Ll-sl.:]ﬂ';t__-::J Ml-asetal, d) Cu asetat, e} Mi-kloeida, 1 Cu-
Klorida, g) Ni-nitear, by Cu-niteat
Pada gambar 2 dapat dilibal kuva TGA dard sampel  setelah pemanaszn 90-
- i " - ' - .
| 20°C denpan prekursor garam lowam nitrar. Dari kurva didapatkan leriadl penurenan
berat vang drostis pada subu 250 °C vang disebabkan hilapenva melekul pelarut dan

terpadinya penguraion senyawa orzanik dari ael,
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Gambar 2, nIE*..ur'-f.J TOA dart sampel vang dianalisis setelah pemanasan 90-120
O dengan prekursor garam lopam o) Mi-nitrat dzn b), Cu-nitrat
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Oleh karena it suhu 250 °C dipilih sebagai subu pirolisis sempel thap pertama. Pada
kurve DTG untuk logam nikel terdapat satu puncak yang lebar pada suhy sekitar 230
—430 °C dan pada kurva untuk logam tembaga terdapat 2 puncak vaitu pada suhu
sekitar 250300 "C dan 300-450 "C. Ini menunjukkan proses pelepasan material hasil
dekamposisi vang berbeda dari segi kuantitatif. Sedangkan pada suhu diatas 600 °C,
kurva TGA dan DTG untuk kedun logam swedah mulai datar, Pada subue 700 °C sudah
tidak terlibat lagi adanya perubahun berat, olel sebab i suhu 700 °C dipilih sebagai

sulu pirclisis sampel tahap ke dua.
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Gambar 5, Pola difraksi XRD untek nanckompesit dengan prekursor Jogam
al. Missultat, by, Cu-sulfat, ¢ Ni-nilmt dan d). Cu-nitra

Pola difraksi sinar-X untuk nanokomposit vang dibuat dengan prekursor QAT

fogam sulfal (gambar 3a dan 3k} dan nitrat (gambar 3¢ dan 3d). Dari pola ini dapst



dilihat munculnya puncak-puncak dengan intensitas vang berbeda—beda, Intensitas
yang signifikan terdapat pada 20 : 37.2; 433 62.8; 75.3; dan 79.3°. Dari pola
difraksi KR} terdapat indikasi terbentuknya tembaga oksida (CuO). Culr memiliki
sudut difraksi 20 dengan intensitas vang signifikan pada 35,3; 38.50: 486 6.4
dan 67,9 dengan. Ukuran partikel NiO adalah 42,24 nm dan Cud 102,163 nm Jika
mengeunakan prekurser garam fogsm dengan anjon sulfat dan ukuren partikel Nik
10,07 nm - den Cud 274 nm jika menggunakan prekursor garam logam dengan anion
nitral.

Pada data pengukuran gambar b) terdapat beberapa puncak vang terbaca
dinmtaranys puncak dengan intensitas yang cukup ajam pada 28 37.270°, 20 43.275°

dan 28 62 873"

Gambar 4. Fote SEM nanokomposit dengan prekursor losam a), Ni-sulfat,
b). Cu-sulfat, ¢}, Ni-nitrat dan d}. Cu-nitmu



Morfologi permukaan dari nanakomposit yang dihasilkan dapat diamal) pada
foto SEM yang terdapat pada gambar 4. Gambar da dan 4b adalah bentuk permukazn
kemposit yang dibuat dengan prekursor garam logam dengan anion sulfal yang
terlinat kasar dan adanya penumpukan pada beberspa tempat, Gambar de dan de
adalah bentuk permukaan kemposit vang dibuat dengan prekursor garam lagam

dengan anion nitrat yang terlibat lebih halus dan homogen.

3, KESIMPULAN

Nanockomposit logam (Cu, Ni-8i0. dapat dibuat melalui proses  polimerisasi
kompleks. Pola difraksi XRD memperlihatkan techentuknyva kristal oksida [ogam Wi0
dan Cur dalam kompesit dengan ukoran partikel W0 adaloh 4224 nm dan Cubd
103,163 nm jika menggunakan prekursor garam logam dengan anion sulfat dan
ukuran partikel NiO 10,07 nm dan Cud 27 4 nm ika menguunakan prekursor garam
legam dengan anion nitrat. Karakterisasi dengan foto optik dan SEM memperlihatkan
bentuk permukaan vang lebih homozen adalzh Komposit yang dibuat denpan

menggunakan prekursor garam logam vung mengandung anion nitm
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