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ABSTRAK

Telah dilakukan penelitian tentang sintesis komposit TiO,/WO,/SiO, dengan abu sekam padi sebagai sumber
silika. Sintesis dilakukan dengan metode sol-gel-hidrotermal dengan perbandingan mol TiO,:WO; 1:0,5.
Karakterisasi komposit dilakukan menggunakan X-Ray Diffraction (XRD), SEM-EDX dan Surface Area
Analyzer. Hasil XRD menunjukkan terdapat SiO, quartz dan cristobalite, TiO, rutile dan WO3; monoklinik.
Analisa SEM menunjukkan komposit memiliki morfologi permukaan yang tidak seragam. Hasil EDX
menunjukkan terdapat atom Ti, W, Si dan O yang menandakan adanya TiO,, WO dan SiO, . Hasil analisa
Surface Area Analyzer menunjukkan luas permukaan komposit sebesar 8,80 m?/g.

Kata Kunci : Komposit, Sol-gel-hidrotermal, TiO,/WO,/SiO..

PENDAHULUAN

Komposit merupakan material rekayasa
yang memiliki gabungan sifat material dasarnya
sehingga lebih unggul dan mampu memenuhi sifat
yang diperlukan (Dahliana et al., 2013)!.
Penggunaan material komposit pada berbagai
bidang telah dilakukan misalnya sebagai
fotokatalis pada degradasi zat warna (Chen, Zhao
dan Hidaka, 2003; Yanyan et al, 2017), sebagai
sensor (Shu et al, 2007) dan sebagainya.
Beberapa oksida logam yang digunakan pada
pembuatan komposit yaitu titanium oksida (TiO5),
tungsten oksida (WQ3) dan silika (SiO,). Titanium
dioksida (TiO,) memiliki beberapa keunggulan
yaitu tidak beracun, inert, memiliki aktivitas
fotokatalis yang baik, memiliki luas permukaan
yang besar, fotosensitif, stabilitas termal dan
stabilitas kimia tinggi (Rahman et al., 2014).
Tungsten oksida (WO3;) memiliki keunggulan
yaitu aktivitas fotoabsorbsi cahaya tampak yang
lebih baik (Widiyandari, 2012), tidak beracun dan
memiliki stabilitas kimia yang baik (Pal et al,
2018). Sedangkan silika (SiO;)  memiliki
keunggulan yaitu luas permukaan tinggi, stabilitas
mekanik dan stabilitas termal yang tinggi dan
jumlahnya melimpah.

Pada  sintesis  komposit  umumnya
digunakan tetraethyl orthosilicate (TEOS) atau
tetramethyl orthosilicate (TMOS) sebagai sumber
silika. Namun, TEOS dan TMOS memiliki
kekurangan vyaitu tidak ramah lingkungan
sehingga digunakan sumber silika yang lain
berupa silika abu sekam padi karena lebih ramah

lingkungan, dapat diperoleh dengan cara yang
lebih mudah, biaya relatif lebih murah dan bahan
baku tersedia dalam jumlah besar (Agung et al,
2013). Pada abu sekam padi terkandung mineral
silika (SiO,) dengan kadar 90-98% berat kering
(Mittal, 1997). Silika abu sekam padi diperoleh
melalui ekstraksi menggunakan natium hidroksida
(NaOH) (Trivana et al., 2015).

Pada penelitian ini dilakukan sintesis
komposit TiO,/WO5/SiO, menggunakan abu
sekam padi sebagai sumber silika. Karakterisasi
komposit  dilakukan =~ menggunakan  X-ray
Diffraction (XRD), SEM-EDX dan Surface Area
Analyzer.

METODOLOGI PENELITIAN
Bahan dan Alat

Bahan yang digunakan vyaitu HCIl 3M,
etanol 99%, NH,OH 10M, natrium silikat
(Na,SiO3), padatan TiO,, padatan WO;, kertas
whatmann dan pH indikator.

Alat yang digunakan yaitu alat-alat gelas,
instrumen XRD, SEM-EDX dan Surface Area
Analyzer.

Prosedur Penelitian
Preparasi Abu Sekam Padi

Sekam padi dicuci terlebih dahulu dan
dikeringkan di bawah sinar matahari kemudian
diarangkan. Kemudian sekam padi diabukan
menggunakan furnace pada suhu 700°C selama 4
jam. Abu yang diperoleh digerus dan diayak
menggunakan ayakan 140 mesh kemudian dicuci
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menggunakan larutan HCI 1M dengan cara diaduk
dengan magnetic stirrer selama 2 jam pada suhu
60-80°C. Abu yang telah dicuci dibilas dengan
aquades hingga pH netral kemudian dikeringkan
di oven pada suhu 110°C selama 2 jam.

Ekstraksi Silika Abu Sekam Padi

50 gram abu sekam padi direfluks dengan
500 mL NaOH 1M pada suhu 60-80°C selama 3
jam. Hasil ekstraksi didinginkan pada suhu ruang
kemudian disaring.

Preparasi Titanium Oksida (TiO,)

Sebanyak 1,72 gram TiO, didispersikan ke
dalam 25 mL etanol 99% kemudian diaduk
dengan magnetic stirrer selama 3 jam.

Preparasi Tungsten Oksida (WOs3)

Sebanyak 2,5 gram WO; dilarutkan dalam
25 mL NH4;OH 10 M. Kemudian diaduk dengan
magnetic stirrer pada suhu 70-80°C selama 3 jam.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Karakterisasi dengan XRD

Pembuatan Komposit TiO»/WO;/SiO,

Sebanyak 124 mL larutan natrium silikat
(Na,SiO3) ditambahkan dengan larutan TiO, dan
larutan WO; kemudian diaduk menggunakan
magnetic stirrer selama 2 jam. Kemudian
ditambahkan larutan HCI 3 M setetes demi setetes
sambil diaduk hingga pH 10 lalu didiamkan
selama 1 jam. Gel kemudian dimasukkan pada
autoclave dan dipanaskan pada suhu 130°C
selama 24 jam. Produk kemudian dikeringkan
pada 100°C selama 2 jam dan dikalsinasi pada
suhu 700°C selama 3 jam. Komposit kemudian
digerus dan dikarakterisasi menggunakan XRD,
SEM-EDX dan SAA.
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Gambar 1. Difraktogram (a) SiO, (b) TiO; (c) WO; (d) TiO/WO,/SiO; 1:0,5

Dari Gambar 1 dapat dilihat bahwa
komposit memiliki puncak difraktogram yang
tajam. Menurut Trisunaryanti (2018), puncak
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difraktogram yang tajam menunjukkan bahwa
material memiliki kristalinitas yang tinggi.
Berdasarkan identifikasi fase kristal menggunakan
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aplikasi Match! 3, terdapat SiO, quartz dengan 26
(hkl) 22,28° (100), 28,31° (101), 50,08° (100),
TiO;, rutile dengan 260 (hkl) 27,60° (110), 36,10°
(101), 41,41° (111) dan WO; monoklinik dengan
20 (hkl) 23,47° (020), 24,62° (200), 29,61° (211).
SiO, (gambar 1 a) memiliki struktur amorf namun
komposit 1:0,5 (gambar 1 d) memiliki struktur
kristal dengan fase quartz. TiO, (gambar 1 b)
memiliki fase rutile pada komposit 1:0,5 (gambar
1 d). Sementara WO; (gambar 1 ¢) memiliki
struktur monoklinik pada komposit 1:0,5. Dari
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Gambar 2. Hasil SEM Komposit TiO»/WO,/SiO, 1:0,5
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Gambar 1 dapat dikatahui bahwa SiO, mengalami
perubahan fase dari amorf menjadi kristalin.
Menurut Rozi dan Astuti (2016), suhu kalsinasi
yang tinggi, yaitu 700°C, menyebabkan
terbentuknya SiO, quartz.

Karakterisasi dengan SEM-EDX

Karakterisasi material menggunakan SEM-
EDX dilakukan untuk mengetahui morfologi dan
komposisi pada komposit TiO,/WO,/SiO,. Hasil
analisa SEM-EDX yaitu sebagai berikut.
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0000 25 Apr 2019

Tabel 1. Hasil EDX Komposit TiO,/WQO,/SiO,

Persen Massa (%)

Perbandingan Mol i i Jumlah
(TiO:WO3) C Na,O AlLO; SiO, TiO, WO, (%)
1:.0,5 11,77 0,69 0,73 62,13 1944 524 100

Gambar 2 menunjukkan bahwa permukaan
komposit TiO,/WQ3/SiO, memiliki morfologi
yang cukup seragam. Tabel 1 menunjukkan
terdapat komponen lain pada komposit yaitu
karbon (C), Na,O, Al,Os, CuO dan CI. Karbon (C)
diyakini berasal dari pita karbon yang ikut
teranalisis oleh SEM. Na,O terbentuk dari ion Na"
natrium silikat pada proses hidrotermal sedangkan
Al,O3 berasal dari sisa ekstraksi abu sekam padi.

Karakterisasi dengan Surface Area Analyzer

Karakterisasi mengggunakan Surface Area
Analyzer dilakukan untuk mengetahui luas
permukaan dan ukuran pori material komposit
TiO,/WQO,/SiO,. Hasil analisa SAA vyaitu sebagai
berikut.
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Tabel 2 Luas Permukaan dan Ukuran Pori TiO,/WO4/SiO,

Perbandingan Mol Luas Permukaan

Diameter Pori

Volume Pori Total

(TiO,:WO5) (m?/g) (nm) (cm®/g)
1:.0,5 8,80 4,53 0,025
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