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AHBSTRAK

Suam jenis komposit barp organik-anorgamb telash disedizkan melalo proses sol-gel
Senvawa orpanik vane digunakan vaitu kKaret alam terepoksida-30 (ENT-500, sedangkan senvawa
anorpanik adalah silika dan titgnia yvang dihasitkan dari hidrelisis dan Kondensasi logarn
alkoksidz, Scbagai precursor digunzkan tetractoksiortosilane [TEDS), dan tetrzbunlononianas
i TIBT). Komposit silike-fitania-ENE-50 yang mengandung EME relatif rendsh diperoleh
transpargn dan kekuw, terapl dengan kandunpan EME vanp relanf lebih ongel diperoleh kompostt
Heksibel, wenstoron dan sedikit berwarna, Analisis UV-Y1s menuygulkan bahwa komposit yang
dihasiiken adalah trangperan pada daerah sinar wmpak, sedanpkan pads deerah sinar lembayung
adalah opak. Penyerapan UNV-%is mulal dac 200 mn sampal 370 om. Hasil  analisis
termopravimenri (10A) memperlinatkan babwa dekomposisi mulai pada emperamr 423 0
sampai 463 °C, Analisis FU-IR memberikan penverapan pada puncak yaim ;o 3441 cm”
merupakan puncak OH, 2974 cm” puncak C-C dan C-M, 2945 cm’' puncak Si-0FL, 1464 om’™,
1386 cm'l puncak CH dan Cldan 1075 an’ puncak Si-0-5t, Si-0-Ti, dan 793 cm’™ merupakan
pemnjuk adanya ikatan 5i-0-51 Spektrometmn dispersive clektven (EDS) menenjukkan bahwa
semakin tinggl kandungan EME vang ditsmbahken, semakin tngm karbon di dalam kKomposit,
dan semakin kecil kendunpan titaniom dan silikon,  Eleldron mikroskop sapuan (SEMY
menunjukkan bahwa permukaan sampel vang diperoleh mengandung partikel dengan ukuran 1,2
sin sampai 2,75 pwm den secara mikro odak homogen.

ABSTRACT

A new type of organic-inorpanic hybnd compaosite was prepared by sol-pel process. Fiflty
percent epoxidized natural mubher (ENR-50] was used in the process. The silica and ttania that
constitutéd the inorpamie phase was produced by the hwdrofysis and conden-sation of tnetal
alkoides, from tetracthoxysilane (TEOS) and temabuthvlamhetitaniat (TiBT). The composition of
the composites were varied by changing the ENR-30 with the relative amount of TEOS and TiBT.
Thermogravimetry analysis showed that decompe-sition begin at 423 10 463 "C. Thin filem casting
from material having a relatively low ENE content were mansparent, rigid and Lrittle while those
with high ENR conlent were flexible, tansparent and slight celeuranon, The UV-¥is analvsis
showed that the absorp-tion sterted at 200 1o 320 nm. FT-I® analysis showed peaks ot 5441 em™
for O, 2974 cm'’ for C-C and CH hands, 2945 om™can be attributed to Si=OH. 1464 em ™ md 1568
em” Tor CH and CHy, 10735 am” for $1-0-51, $i-0-Ti and 793 cm™ peak Si-0R51 Scannine electron
microscopy showed that the surface consist the particles of 12 pm o 2,75 wm in the composite are
slightly inhomogeneous at micra seope level
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1. PEMNDAHULUAN

Froses sol-pel merupakan suatu proses
kimia dalam swan lasulen pada temperater
rendizh yang melibatkan dua proses penting
vuitu  hidrolisis  dani logam  alkokside
kemudian  didanjutkan dengan reuksi
kondensasi  untuk  menghasilkan  logam
oksida. Penyelidikan ini mulal beckeinbang
bebeberapa dekade yang lalu Proses sol-gel
banvak dipunokan wuntuk pengembanpan dan
pembuatan keramik, komposit, Gber dan kace
dengan kemurnian vang tinggi, *.

Pembuatan kompasit orianik-
arorpanik  sonpat sukar dilakukan  secara
komvensional, karena  pads umwmnya
semvawd  organik  odak  tahon terhadap
temperatr vang tngei. Untuk pembuamn
komposit organik-anorganik proses sol-gel,
memipakan  suatu  alternmanf, karena  ndak
menesak senvawa organik yanp digunskan
Komposit arganik-anorganik vang dihasilkan
melalui  prozes  sol-pel  dapat  digunakan
sebagm opttk, pelapizan dan meningkatkan
dekomposizi malekul oreanik  pada
temperatir yang lebih tinggi. ™

EMRE merupakan polimer alan yang
bernsal dan karer alam, mempunyvai densitas
vang rendah, spesifik kekenvalan vang onge
dan kekusten vang tinggi. ENR-30 dapat
didefinikan dengen suahy ikatan vang panjange
dari karet slam yang mempunyal  gupns
epaksida sebamvek 50 % Pengepoksidaan
karet alam lerhadap ikatan rangkap secara
terkawal akan dapat menghasilkan karet yang
mempunyai sifal rintengan terhadap minyak,
mengurangi serapan gas dan tahan terhadan
reaks! oXonisas :

Eermmik dan poliuner meropakan doa
group ssnyawa yang penbing dalam Bideng
bahan, Keramik mempunyai sifat stabilitas
panas yang tingel, mempumval sifat optik
yang balk dan modulus vang tnge tetap
sanpat rapul dan kaku, sedanpkan polimer
mempunyal  sifit kenyal, tegasan dan
kekustan  yang  tngen Pengembangan
matertal  barm yang  mengandung  senvawa
organik dan anorganik menupekan soam hal
ving sangat menarik. Penggabungan dua sitar
yang sangat Dberbeda imd gkan  dapat
menghasilkan  swate  material  barn vang
ungenl. Froses sol-gel dapat digunakan untuk
menggabungkan kedoa bahen fersebys

P s AR T-A0 N

Foaca silikal vang dimodifikes: denpan
seftyawid organtk dan dipoli-merisasi secara
bersamaan denpen TillT melalmi proscs soj.
pel, membenkan sift epuk yang bak,
dimana  prosesnya  dopet dilakukan  pads
lemperatur < 130 "2, Buatu pengembangan
vang menanik  den  alecnatii Jain adalah
e I FLAERETRETE ECIVAWE oreanik Yang,
mempunyal sifal Flooresen sepert chodamin
B, PMMA dan coumarin.”

i dalam penyelidikan ini beberapa
pengerjaan  vang  telah  dilakukas  wstuk
menghasilkan  komposit  erpanik-anorpanik
stika-titania  dengan  ENR-30.  Dengan
memvariasikon senvawa orgamk [ENMR-S0)
di dalam hydrid silika dan titania. Kompostt
vaeng  dihasitkan diasa-lisis secars
termogravimetrl {TOA), Spekiroskapt ultra
lembavung-tampak  (UV-Vis),  Elekiron
mikroskop sapuan (SEM), Spekirometer sinar
X {EDSY, Fowrer wanfor infra mersh (FT-
IR). Sedanpkan Tegasan, modulus dan kere-
rikan akén dilaporkan peda kertas lain

2METODE
24 Brhan kimia vang Jdigunokan.

Bahan  wapg  dipunakan dalem
penteliian ini merepakan prade analveis {AR)
vang terdin  dar tetrastoksiorto-silana
(TEDS Fluka assy =58 %, densias 0,933),
retrehutilortounaniel (TiBT Floka), propanal
T, Baker), etanol [Scharlaw, 95 Y. asam
Elorida (HCI blerck, 37 %4, ait suling den
raret alam terepoksida-30 {(ENR-30)

2.2, Lara Kerfa

3.5 & Tetractoksiortosilama  (TEDS)
dicanpur dengan 10 mi lanitan carmpuran A
(alkohol, Air dan asam klorida), kemuodian
dipanaskan pada temperstur 60 “C selama 2
Jam sambil dilakukan pespaduban dengan
stirrer. - Pengadukan  dan  pemanssan  ini
dilzkuken  denpan  sistim pendinginan
(kondenser) vang berfungs: ik
menghindarkan egadi-nyae penguapan
pelarut  den TEOS. Pada  buahagian  lain
didakukan pengadukan L *
tetrabugleratitanial (TiST) di delam 200
propanal-Z. Lerutan ini ditasbahkan tetes
pertetes ke dalam larutan campuran TEOS
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sammbel diaduk pada temperater 60 "0 dan
dilanjutkon pengadukan selama 20 menil.
Pada berian lain x ¢ ENR dilarutkan di
dalarm 77 ml toluen, ke-muodian disanng,
Campuran TEQS dan TIBT diambahbkan
fetes pertetes ke dalam Jamitan EME di dalam
pelarut tolven. Penpadukan dan pemanasan
di-lanjutkan pada temperatur 60 °C selama 24
jam, dipindahkan ke dalam cawan petni dan
ditutup  dengan  keras  alumi-nium yang

dilobangt bapgian amsnyva, biwkan selama 1
MINEgLL, Fompesit  vang  rerbentuk
dikenngkan di dalam oven vakum pada
temperatur 40 °"C dengan tekanan 20 mounHg,
Kemposit yvang diperoleh  dianalisis untuk
mengetaki sifat-sifutnyva, Pormpesis
pembuatin komposit dapat dilihat pada Tabel
I,

Tabel 1. Komposist pembuaten kompasit silika-titania-EXNR.

No [ TEOS | TiBT Campuran A ENR | Propanol Taluen
ig) ) iml) (zy | ) {m1}
16 55 .0 10 T | 20 7
o R .0 11 3.0 20 T
158 | 535 .0 10 3:5 ] T
19 | 539 L0 10 A0 20 ' 77
20 5.5 1.0 (G 5.0 20 7

3. HASIL DAN IMSKUSI

Fomposisi pada Tabel | diperoleh
komposit dengan beberapa sifat, komposit 16
adalah  fransparan, keku-ningan rapuit dan
kzky, sedangkan komposit 17, 18, 19 dan 20
bersifat trans-paran, berwama, kenyal, kuat
dan tidak mudah pecah, Sifat kamposit silika-
ttania-EMR-50,  sangat  dipengarchi  oleh
kandungan EME, —»

D1 dalam proses Pembuatan komposil
510:-Ti05-ENR. meterlukan beberapa tabhap
veaksi, karena perbedaan kereakothn TEQS
dan.  TiBT. Penpgerjesan  awal  adalah
penambahan sejumlah ar, alkohol danm HCI
ke dalarn lamutan TEOS pada temperanu &0
"C untuk membentuk silanol (CaHO-5i-0H
sepert reakst horikul,

SIORY+ HaO — SH{ORL0H + Hi0 (1)
Larutan  etoksionosilanal  akan  mengalasmi

palimerisasi sendini dengan spesies kurang
akfif kedug seperti

SHORY -0 SHOR)L0H
- (1= 8i {OR)0H - ROH

(RO, 5

=%
P
23

Proses polimerisasi ini akan berjalan selarma
beberzpa Jam pertama. Untuk menghindad
pelimerizast sendini darl  etoksioriesilanol,
dilakukan  pen-dinginan  Jarutan, kemudizn
ditambzhkan  TiBT  sambil  dilakukan
pengadukkan. FReaksi diramalkan berlaku
SHORY -0H= THDRLEOH = (ROLSI
-O-THORROH+ROH  (3)

Reaksi i adalsh cksoterm dan berlangsung,
lethih cepal dan polimensas
tetractoksiomosilano]l,  kemudian  akan  di-
lanjutkan  dengan resksi vang  berterusan
sampau membentuk polimer den dilan-jutkan
penambatan ENRE. Reaksi  [3)  akun
berlangsung lebih cepar bila dibandinglan

dengan  reeksi (2%, pemben-tukan  silika-
utaniz  jaoh  lebih  cepat  dari pada
pembentikan silika-silika """ [liasil

pengukuran sampel komposit denpan TG A
dapar dilihat pada Tabel 2.
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Tabel 2. Keputuzan TOGA  dari hehorapa
Eoimipogi

Mo | Ta0y-510; %) Temperatur
TGA Dekomposisn

16 | 47,72 465,

17 4028 1401

3 36,80 A -FEEN;E

1% 26,73 | 4246

20 219 i 4368

Tabel 2 memperlibatkan, babwa  semakin
tingei  kandungen  karct  yang  dibenkan
semakin kecil kandunpan silika dan titania
vang diperaleh dan semakin beser kundungan
karel  dalarm komposi.. Dekomposist
komposit pada berbapai konsentrasi EMNE
mlal dan temperatur 423 °C sampai 403 *C,
menandakan adanva penguraian karer vang
terdzpat di dalam komposit,

Penguapan  pelarut wang  terikar  di
dolam komposit  akan  dimuelm pada
temperatur 220 °C sampai dengen 2090 °C,
scdanpkan pelanit seperti wr, alkohol dan
toluena gkan menguan pada temperatur = 220
o Apabila kit ban-dingken  wsntara
dekomposist darn EMR-30 murni dengan
dekompasisi  komposit  vang  diperoleh,
kelibatan Dabwa dekomposisn EME edaleh
pada tempera-tur 420 °C, ini berart dengin
ferbenmub-nva kemposit silike  dtame den
EMR akan dapat meningkatkin
dekamposisi.

Gumbar - 1 memperiihattan  hubung-an
kebilangan beral denpan lemperatur. imana
semaking fingei temperatur vang dizunaken
dalem  penguraian komposit akan  semakin
besar  kehilanpan  herat  dan komposi
tersebul, pada temperstur dekomposis pada
465 "C ENR skan terurei, sedangkan silika
dan nrama akan tetap berada delam bentuk
olsidanya

Cambar 1. Kurva Hasil Pepguburan TCGA
hommposit 20,

Cambar 2 mempeclibatkan hasil
pengukuren FIIE kompasit dengan
mengunaken  pellet KBr, pada panjang
pelambang 4000 cm™ sampal 450 em”’, Hasil
analisis menunjukkan bahwa sampel yang
diperolehi adalah bersifat homogan, dimans
semue  puncak  yong  diberikan  dapat
diinterpretasikan dan gelas,  Puncak-puncak
terschot adalali (3441 comn”, yang merupakan
punacek (OH baik wvang berasal danm alr,
alkohol maupun dan 5i-0H. 2979 enr’
‘merupakan pencak vang berasal dan C-C
dan C-H, 2945 cm*merupakan puncak vang
ditimbuikan oleh keberadaan air bebas dan
Si-0H, 1464 cor dan 15386 o’ merupakan
puens CH dan ©Hs, 1075 e Si-0-5i, Si-0-
Ti. puncak ini sengal lergantung kepads
kerajaman  yang  diimbulkannyva,  dimana
puncak vange fajem mermpakan adanva karan
51-0-Th, sedanghan puncek vang lebar adalah
menunjukkan  adanya S-0-50 942 on”
menunjukkan adanya ikatan Ti-O-Ti dan Si-
OH. 793 em™ meropakan petunjuk adams
tkatan Si-0-51. Hasil im sesum dengan yang
dilaporken oleh beberapam peneling 3350 o’
" merupakan puncak (-H Streching, 3000-
2850 am” merupaken puncak C-H, 1500-
1300 em™ puncak vibrasi met] atau enl, 1085
e’ puncak $-0-8i e 949 merupakan
puncak  53-0H. Ti-O-80  menyerap  pada
panjangt pelombang 925 cm e sedanpkan Si-
£3-51 juga menverap pada panjang pelombang
BOO-663 o Puncak 5i-0-Tk, Si-0-51 adalsh
sangat sukardibedakan, karema pemverapan
5i«0-51 adalah sama denpan penycerapan Si-
O-Ti dan S1-0-2r vaity pada 920:7100 cm”’
Perbedasn puncak hanye dapar dilihas dan
sepl keiajamannya, dimans penverapan Si-0-
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21 membenkan puncak wvang lebeh Tehar,
dibandingkan  dengan  puncak  vane
disebabkan aleh Si-0-Ti dan Ze-0-83.121°

i
L s o H= RE
L

Gumber 4 memperlibatkan hasil
pengukuran komposit dengen meng-gsunakan
spektratotometer . UN-Vis  pade  panjang
aclombang 800 nm  samps 200 nm
sedangkan data pengukuran pada beberapa
panjang gelombang depat dilihat pads Tabel
=
Tapel 4, Pengarh kandusgan ENR techadap
serapan panjung pelomhbang

(% T) pada pamjeng

Samp | [meh | gelombang {nm)

{ { 420 A20 1 add | TM

a0

16 | 036 | 337 [667 | 246 | %5 i 55,2

Hasil FT-1R.

ciegmbar 2,
Fomposit L6,

Feagukuran

Gambar 3 memperhhatkan mor-folag
cari komposit  Silika-Titamia-ENR  dengan

mengmunaken - SEML Walgupun  Konposi
vang  chhasilkan  kelihatan  Bomoesn,
imamsparant  tgnpa Rdanya partikel,  hasid

analisis SEM menunjukkan adanya partikel-
parttkel keol yang terbentuk dengan ukuran
1.2 pm sampai 2,75 ym. Adanya partkel-
parttkel Lecil dischabkan oleh perbedasm
kereaktifan  dad TEQS dan TiBT  dan
presipitast iebih awal terbentuk der pada gel,

Parmtikcl-parmkel kecil terseht
difakukan  analisis  dengan  EDX,  Hasil
analisis menunjukkan bahwa partikel tersebut
mengandung silikon, titaniom dan oksizen,
sedangkan  pada  bahagian  vang  fidak
mengandung  parukel kecil ditemukan jugs
karbon,

¢
|
!
g
i
f

Gambar 3. Hasil Pengukuran SEM kamposit
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1% | 020 | 288 | 333 | Yo | 8L | 526
19 | 034 [ 260 523 | 6n7 | 7e ) 76
| | D,Eg e W R 46,0 | 632 TOH | 727
Tabel 4  memperlihatkan  bahwa

komposit menyerap sgngar kuat pada daerah
singr  Jembayung {UY), sedangken pada
daerah siner trmpak penverapan komposit
kecil. Semskin finggt  kandungan ENE
semakin besar penyerapannyva, menusfukkan
bakiwa ENR menyerap sinar  UV-Vis.
Rampasit yvang dikasilkan beckemungkinan
besar untuk dapat dikesnbangkan unsuk opik
dan pelapisan kecs,

Gambar 4 memperlihatkan kome-posit yane
dihasilkan adalah bersifar transparan pada
dacreh sivar tampak dan bersifet opak pada
daereh AT lembayune, Penyerepan
imaksinum pada penjang gelombang 200320
nm vais 100 % Hasil in sesiet dengan yang
dilaporkan oleli Wang dkk, behwa kompasit
organik-anorpanik wvang disediakan dengan
proses sol-gel adalsh bersifat mansparan pada
dagrah sinar tampak dan opak pada daerah
simar lembayung.’  Semakin fingo
kandungan karet di dalam kompesit, semakin
rendeh  lransmitan wvapg  diberkan  oleh
Kotnposit tersebut, hal ini berart bahwa ENR
meyersp  Sinar  fampak manpun  sinar
lembayung.  3itar fransparan sampel sangal
erpantuny pads ukuran pamikel, diswibuos
partike]l don bentuk pamikeél dmi partikel
sthka dan ttania di  delam  kamposit,
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Bagamanapun kandungan tiama kel dar
20 %o menyebabkan hr:nn.mbalm:,a ukwran
partikel dan  mengurangl  kehomogenen
ku;nuﬂﬂﬂ sehingea mesvebabkan  Tecsilan

apak.’ #
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Gmnbar 4, Furva basil peogukeran 0IV-Vis
KT POSEID
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Fomposit  silika-titenio-ENE
diperoleh  adalel  berbenmk  filem g,
berwama den transparan  Wemna komposit
vang dihasitkan dipengarnis oleh kandungan
ENB di dalam  lkomposit. Hasl TGA
wicounjukkan  bezhwa  kompose wang
diperoleh  terdekompasts pada  temperalus
425 °C sampm 4635 "C. UVeVis inenonjukkan
pafvwa Koroposil o silikastiaoia-ERE adalah
bersifer opak pads dacrah UV, dan transparan
pada dacral tampak. Pemisahan fasa vang
terjadi dipengaruhi olch kandungan ENR.
sehd  menunjukkan babws morfolom
pormukaan o gdaiah ddak homogsn socarn
smikro despen vkuran pasikel 1.2 am samipio
2,75 um.
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