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PENGARUH TEMPERATUR TERHADAP PEMBENTUKAN KOMPOSIT SILIKA-ZIRKONIA
MELALLI PROSES 50L-GEL

Movesar Jamarun, Yulizar Yusuf dan WMen susandi
Lehargtarivm Kimiz Anarganik Jurusar Kimia FMIPA Universias Andalas

INTISARI

Frosss sol-gol telab digunakzn untus menghasilkan xomposit slika-zickoniz melalui hidrolizis dan
kondensas letrastoksisizna [TEQS) dan Zikonium propoksida (20Pr),  Pensliian pengarun
lemperatur termadap permukaan komposit silika-zirkonsa melalyi proses zoloel t2ah dilakuxan Hasi
pancliian dangan anzlisis SEM menunjuxan bahwa lemperatur oplimum entuk manghasikan
hﬂrrfp':lsd sl!ika-zi_rk_mnia YENG h-::rn:::_gen adalah pada fsmpsratur 60 2 Angzlisis dengan
spektrofolamster infra meran mendnjukan adanya pembaniukan katan Si-0-Fr Analisis E0OX
membukiikan komposit silica zirkonig muri mengandung Si O, 2r Anzlisis XRD memperlinalkzn
Homposilziika zirkonia bersifzl amorf

Hala Kuro Kompasit, Silixz-zickonia, Proses zal-oel

ABSTRALCT

Tne sol-ge! process was used to producs silica-zickania composite by hdeolisis snd condensation of
letrzeloxiastosilane (TEQS] &nd Zirconium Propoxids {(Z10OPr). Tha effect of temperaturs 10 prepare
sifica-zirkania compasits by sol-gel process has baen siudied. Tha axpariment resuli by SEM analysis
show thet the aptimum iempsrztur obtain homogenous e silica-zickoniz compasite is 80°C, The
farmztion of Si-0-Zr bend show in the infra red spectrofolameatry spectrem. EDX anafisys prava that
pureg silica-zirkonis composite contain S, O, Zr ang XED analisvs leads to the amarf sharacterishic of
siliza-zirkonia composite

ey Words: Composite, Silika-zirkoniz, Process sol-ge!

PFEMNDAHULUAN FPembuatan  matznal  silika-Zickonia
rmelglui prosas =olgel banyak keuntungannya.
Per<embang tweknologi selalui dizertat dengan Unlruk mengnasikkan matesial dengan tngkat
pengembannan bahan baru Bahan malarial  kemurnian yang finggl dan homooen sangat
merspaken szmpuran duza atau lebih dalam lefgenlung pads kesempurnaan reaksi hidrolisiz
skala makroskopi. Sifal vang depatl dihasilkan  ¢an polokondensssi dari terira etoxsi orlozilan
dengan mambeniuk suaiu bahan matenal antara (TEOS) dengen  Zirkonium (V) propoksida
lain adalzh kekustan  kekakuan, katahanan (£r0Pr). Suby sengat berpenganuh  lechadap
karazif, ketzhanan aus, sifal kandukbid bstnk,  reekst hidrolisis pada reaksi kondaosas:,
kekarazan Fengangkaragaman bahan  Beniuk mikrosiruktur dan kehoemaogenan matenal
kompssuit dapat dilakuan batk berdasarkan yang diahsilian terganiung pada kesempurnazn
jenis maupun Desar komposisi masing-masing  resksi T
komipanen PENYISUN oahan materiz Agar dihazilkan matenal dengan lingkal
Kargkiensas material tergantung pads  kemurmnian gan kehamocenan Yang lingg, maka
karaklarisasi dan  masing-masing  penvesun  dilgkukan penslitizn pembuatan materal dengan
antara lain ' cara mamvariasikan schu proses pembertukan
A dJumiah relatd dari masing —masing komponen  Dengan memvariasikan suhu maka pembuatan
ipeningkatan fraksl volome Dabhan penguap matenal Yeng nomicgon dan boak pecah selalah
akan menngkalan banar secara menyaluruh) pengaringan. Parameter vang digunzkan unfuk
B. Ukuran sama, beniuk dan disribusi bahgn  memtukan dngkat kerstaka dari malanal silka-
nenguap (penguat berbentuk - ssrebi dzn 2orkonia yailu dilakuan secara visual dan untuk
parlikel akan mamberikan kekuatzn yang lehih melihat m ktrostruktur serna Kehamoganan dar
naila terdislzibusi merasa daiam matrik] matenal dilakuxan FENGLEUran d=ngan
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mergunakan  Scannging  Elekron Microskop
[ZEMY.  Sedengkan  dengan  Spekiroskopi
Inframerah berujuan  univk  mengetzahei

perubehan gugus fungsi vang lerfadi pada prozes
hidrzlisiz dan kondensasi. . Dalam peneliian ini
dipelajan pengarsh zuby proses pembentekan
lerhacap pambuatan kamposis  sibka-zirkonia
mamzhi proses sol-gel dan mementukan kandizi
sunu optimum yeng dapat menghesilkan materizl
varg lebih baik .

METODA PENELITIAN

Feralatan vang digunakan adalah; Hel plelz dan
magrebk slirer, Dwven, Stopwach, Termometer
Zpkreoskap K, SEM, Gelas-gelas laboratarium.
Bahan-bahan YN digunakan adalanh
sirkoniumi{lV]  Propoksida  [(Zr0Pr) T S,
letrastoksotosilan (TEDS) 99 %%, [zopropanal,
Snuadss, HCL 2T %, Melanal 98 %%

Frosedur Kerja

Fembuatan Material Silika-Zirkonia

Diziapkan lznidzn & yvang merupakan campuran
cat etgnol, HG dan H:D, Kedalam labo dasiilzs
cimasukkan 10 ml lareten A, dilambahkan &5
gram  TEQ3, diaduk  dengan  mengunakan
mangetik stirer selama £ jam. Suhu proses
divariasikan 20, 50, 70 dan &0 “C. Pada bagian
ferpizab disiapkan komponen Zirkoniun dengan
senambzhan 1 gram ZrOPr kedalam 20ml
izpropanzl, Komponsn zirkanium ditambahkzan
kadzlam  TEQE, pengedukan dilanjukanzn
szlama £ jem. Gel yang terpeniuk dipindahxzn
wedalam cawan perli, ditutup dan dibisrkan
zelama 1 minggu  untuk penaeringan.
Fengeringan dilanjulkan dalam oven pada suhu
40°C, lekanan dibawah 20 mmHg selama 24
jam

Karakterisasi Material

Sphktroskapi Inframerah

Pada pengukuran inframerah 0.2 gram sampel
diguruz  barsama-sama  dengan  kristal  KBr
krislal vang sudsh digerus kemudimn diprezs
aozr terbenluk pelet, Pelel vang lterbantul diukur
dernagn alat spekhrofolomater inframesrah,

SEM

Urluk panentuan mikrostrukdur matenzl silika -
zirsonia digunakan SEM. Material silika-zickonia
yang =akan ditentukan adalzh mzterial yang
dikerngkan selama 24 jam pada suhu 40 °C
Zampel  materizl  silikz-zitkonia diteniukan
mikrpstrakurnya  delem  pengukuran parlikel
Zampel yeng zkan dianzlizz  lerdshih dabuid
cilapisi dergan Su {emzs) seiehal 100 A"
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HASIL DAN DISKUSI

Pengaruh Temperatur Terhadap
Fembontukan Gel Silika-Zirkonia
Hasil pengukuran pengaruh lemaeratur terhadap
waklu pembantu<an gel dapal dihal pada
Cambar 1
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Gambar 1. Pengaruh lamperatur lechadap wakiu
pembentukan gel

Gambar 1 menunjukkan  bahwe  wakiu
pembanivkan gel berbanding  terbalis dengan
temparstur, Pada termperatur 40 °C - gel teskeantuk
satelah 25 hari dan wakly pembeniukan gel
semakin MEnunn Gengan paningkalan
temperatur untuk seliap kel pangulangan samogi
temperatur 80 “C, dimanz gal lerbantuk setzlah
14 hari. Hzl ini disebabkan dengan makin finggi
lermperatur maka laju reaksi akan makin cepat
dan penguspan pelarul juga cepal sshingga
pembeniukan gel semakin capal. Haszil ini se5uzi
dengan pengaruh temperatur derhadap wakiu
pembeniukan  gel. dimana  semakin tinggi
lermperatur  pemoeniukan gsl skan  semakin
cepat. Hel inif disebabkan cleh lzju reaksi hidralsi
dan kandsnsast zemakin capal dengan naiznya

termperatur  sehingga ge! semakin  cepat
larbantulk **
Fengaruh  Temperatur  Terhadap  Eerat

Material Silika-Zirkonda Yang Dihasilkan

Hasil pengarun  lamperatur  lechadzap  herat
materizl silika-zirkonia ditunjukkan pada Gambar
2

cambar 2 menunivkkan babwa berat
materizl silika-zitkoria yang dihasilkan dengan
berbagai temperaur memperlihatkan perbedazn
Bzrat yang tdak jach berbeda Pads femparatur
£0 "G menghasilken berat matenzl silika-zirkonia
raling tinggi divandingkan dengan yvang lainnya.
Begitu juga pada temperatur 60 °C barat material
yang dihasilkan mendekali nilzi maksimzl.  Hal

imi disebabkan terjedi kesemipurnaan rezks:
szlama  proses  pada  lemperatur larsebut,
sehingga mamberkan hasil yang maksima

dibandingkan pads temparatur yang lain
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Gambar 2. Grafik pengarul lemperatur
lerhadap berat materizl  silka-rirkania  yang
dihastikan.

Sacarz tsorilis semakin linggl temperatur maka
lzju rea%si skan semakin cepal dan rea%si akan
berfangsung sempurna, sehingga memberikan
hasil yang maksimzl Tetapl pada orafix dapat
kila lihat dengan peningkatan tempartur 70 °C
dan &0 °C, fernyata berat material silika-zirkenia
yang dihasilkan semakin manurun,  Dalam hat
int perkemungkinan  lalah  lerjadi  penguapan
sebahagian  dan  senyawa alkokside  vyano
digunakan, karanz  senyawa alkoxsida
marupakan zenyaws vang mudab menguap.
Panguapan mi akan mempsngsnehi berat akhir
materigl silika zickonia yang dihasilkan.

Untuk  melinst  kandungan  Zride-Sid;
dalam materizl  silika-zirkonia yang  tslgh
cibasikvan, dilakukzn kalsinaz pada temperaiur
and *C oselama 4 jam.  Setelzh dikonversikzn
maka didapatken  heral  Si0.-Zrl; yang
ferkandung  dalam  melsrizl  silika-zirkoniz
dilunjukkan pada Tabsl 1

Tahel 1, Beral 5:0.-Z00, dalam material gilika-
zirkonia pada berbagai tamperatur.

Mo | Temperaiur| Berat 510y | Barat Tear
) £ri}; tgram) | (aram}
i 40 1667 1855 |
| 2 50 1.947 1,965
23 &0 1,914 1 OGS
4 70 1,728 1,965
& aa 1 458 1,965

Tabel 1 menunjuzkan banwa ssmakin Lngai
temperaiur  baret  Si0p-£10, yang dihasilxan
germakin kesil  Hal i mungkin diszbabkan
adanya pEnguzpan SENyawa zlkaksida
bereamaan dengen  panguapgn  pelaruings
splama prosas berlangsung,  walaupun sistem
sudah  dilengkapi dengan pendingin.  Pads
umumnya  senyaws alkoksida bersifal mudah
menguap”’
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Analisis Fourier Transfarm Infra Red [FTIR}
Fengukuran dengan menggunakan inframsarah
barujuan unluk melinat gugus fungsi peda
miaterial siliza-zickonia. Dari hasil pengamatan
terhadap. berat dan waklu pembenickan geal,
maka pengukuran inframerat dilakukan lerhadap
material silika-zirkoniz yzng dihasilkan pada
temperatur 60 °C, vang gunanya unluk melihat
perbedaan dan ketiga spekbrum tersebut.  Hasil
spaklium dan material sihka-zitkonia dilunjukkan
pada Sambar 3.
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Gambar 3. Speklrum inframerah dar materizl

silika-zirkania vang dilakukan pada
gl G,

temoeratur

Gambar 3 meanunjukkan adanya  penyerapan
inframerah yang terjadi pada dzerah 78 cm’
vang marupakan puncak dari S5i-0, pada daerzh
556 cm’ puncak serapan dari Si-0H, pads
daarah 1071 cm’' puncak serapan dari Bi-Q-£r,
pada daerah 1385 em™ dan 1542 cm ™' puncak
gerapan O-H dan  3200-3600 o’ puncak
gerzpan dasi —OH, Menurut Brinker 849 cm’'
ouncak dari Si-0H, 1230 —1500 cm™’ puncak C-
H bending’ Puncak Si-0-2¢ adalzh sangat
sukar dilzkukan, karena puncak Si-0-5i a:‘aia'::
szma dengan Si-0-Zr yailu 920-1100 cm” ¢
Ferbedaan punca¥ harya dapal difihal dari ssgi
katzjaman, dimana penyerapzn Si-0-3
memberikan  puncak  yang  lghih |gbar
dibzndingkan dengan puncak Si-0-Zr"

Analisis Scanning Electran Mikraskop [SEM)
Hzsil analisa rikrostruktue dilakuran dengan
manogunakan SEM Ferbesaren SEM uniuk
masing-masing samps! material silika-zirkenia
adalak 40000 kali.  Hasil pemotrelan deagan
SEM ditunjukkan pada Gambar 4.
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KESIMPULAN DAN SARAN

Kesimpulan
Berdasarkan fingkat kehamoganan,  waktu
pembenlukan gel dan berat material silixa-
airkonia yang dihasikan, maka matenal yang
terbaik  adalah material yang dhasil pada
temperatur 80 °C, Walaupun berat dan wakiu
pembenluxan gel lzhih balk pada tzmperatr 50
"C  lelapi tingkat kehomagenannya  Kurang
sEmpurna

Analisis dengan inframerzh menunjukkan
adznya pambenivkan ikalan Si-0-2r,

Gambar 4. nFﬂlﬂ permukaan malerial pada  anzlisis EDX  membukixkan bahwa materizl
temperatur 60 70 slliza-zirkonia yang dihasilkan zdalah mumi dan

_ 3% ; aralizis XKD manunjukkan bakwa matarial gilika-
Gamboar 3SEM diates menunjukksn  bahwa  zitkonia adzlzh amorf

material

sempurna dan bentuk yang seragam, sehingga  diberikan datam panelifian Hibah Bersaing X,

zilikg-zirkania vang ferbentuX pada
temperatur
mikrostruktur dan permukaan yang homogen. Diucapkan terima kasih kepada Or. wan &hmad
Kahomoganan fersebul Ilﬂ_'-rjadlu karena  Kamil Mahmoacd, Dr. Ismail Abd Rzhman, atas
partumbuhan partikel material silika-zickonia yang  bimbingannya dalam prasas pembuatzn solgel,
tzrjzdi pacdez temperetur terszbut barlangsung  Depdiknas Jakartz alas bantuan dana yang

60 "G mempunysi  benwuk  Ucapan terima Kasih

pada saal prosoez kondensasi dan polimerisas

dari  parlikel
harmogen dengan kerapatan yvang tinggi.

malasal  sikka-zirkonia  lebih
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