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1. SOL GEL : PRINCIPLE AND TECHNIQUE

Metode sol gel merupakan salah satu metoda sintesis nanopartikel yang menerapkan
2 tahapan fasa penting yaitu sol dan gel. Tujuan review ini adalah untuk mengetahui
prinsip dan teknik pada proses pembuatan sol gel. Prinsip metoda sintesis dengan
teknik sol gel ini adalah pembentukan senyawa awal ( prekursor ) yang terdiri dari
garam-garam organik atau senyawa metal organik, terjadinya polimerisasi larutan,
terbentuknya, dan membutuhkan proses pengeringan dan Kkalsinasi untuk
menghilangkan senyawa organik serta membentuk material anorganik berupa oksida.
Beberapa material yang dihasilkan dengan menggunakan metode sol gel ini adalah

ceramic fibers, thin film coating, monolithic ceramics and glasses.

Pendahuluan

Dalam pembuatan material(49) terdapat beberapa metode yang dapat digunakan,
salah satunya adalah dengan metode sol gel(14; 50-54). Metode sol gel ini banyak
digunakan dalam pembuatan keramik(2; 4; 6; 16; 55-66) dan material gelas(67-69).
Dengan menggunakan metode sol gel ini akan memungkinkan membentuk ukuran
partikel skala nano(70-74) sekaligus membentuk penampakan morfologi yang
homogen (1; 75). Sol merupakan suatu suspensi koloid dimana fasa terdispersinya
berupa zat padat dan pendispersinya berupa zat cair. Sedangkan gel merupakan suatu
zat yang memiliki pori semirigid yang terdiri dari jaringan kontinu dalam tiga

dimensi yang terbentuk dari rantai polimer(76-78)



Metode
Pada proses sol gel dapat menghasilkan material dengan kemurnian dan kekuatan
yang lebih tinggi dibandingkan dengan metode lain. Proses sol gel berlangsung dalam

beberapa tahapan yang dapat dilihat pada fishbone di bawah ini.
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Hasil dan Pembahasan

a. Sejarah penggunaan metode sol gel

Sol-gel merupakan suatu istilah yang umum digunakan untuk menggambarkan
preparasi material keramik melalui beberapa tahapan yang meliputi pembuatan sol,
gelasi sol, dan penghilangan fasa cair. Sol merupakan suatu suspensi koloid dimana
fasa terdispersinya berupa zat padat yang masih mengalami Brownian motion ( gerak
Brownian ) atau diffusion Brownian ( difusi Brownian) dan pendispersinya berupa
zat cair. Sedangkan gel merupakan suatu zat yang memiliki pori semirigid yang
terdiri dari jaringan kontinu dalam tiga dimensi yang terbentuk dari rantai polimer.
Metode sol-gel merupakan metode yang digunakan untuk membuat suatu material
padat dari nonopartikel atau molekul yang berukuran kecil terutama digunakan untuk
fabrikasi dari oksida logam seperti silikon(Si)(79) dan titanium(Ti)(80).

Pada tahun 1950, metode sol-gel dikembangkan untuk membuat bubuk radioaktif

dari UO2 dan ThO2 untuk bahan bakar nuklir. Dengan menggunakan metode sol-gel



ini akan menghasilkan baham bakar tanpa generasi debu dalam jumlah besar. Pada
tahun 2000 metode sol gel digunakan pada pembuatan keramik kordierit(36).
Penggunaan metode polimerisasi sol gel, khususnya pembuatan elektrokeramik multi
komponen sangat menguntungkan dari segi material yang dihasilkan. Keuntungan
penggunaan metode sol gel dalam pembuatan keramik ini akan menghasilkan
homogenitas dan kemurnian yang tinggi, prosesnya juga berlangsung pada suhu
rendah. Faktor yang mempengaruhi proses sol menjadi gel adalah pH, perbandingan
air, alkoksida, jenis pelarut dan konsentrasi, serta suhu dari alkoksida.

Pada tahun 2007, metoda sol-gel digunakan untuk mensintesa Nanokristal
Mesopori(40) TiO2. Sintesis TiO2 menggunakan alkohol sebagai pelarut dan
juga block polymer. TiCl4 digunakan sebagai prekursor yang lebih mudah
didapatkan dibandingkan titanium alkoksida. Larutan akan bersifat asam karena
adanya HCI(81) akibat reaksi TiCl4 dengan alkohol. Karakteristik self assembly dari
block copolymer akan menghasilkan nanokristal TiO2(82) dengan struktur mesopori.

Pada tahun 2011, metode sol-gel digunakan untuk sintesis nanokomposit
TiO2/CNT(37) sebagai material fotokatalis yang disintesis menggunakan metode sol
gel melalui pendispersian TiO2 merck komersial pada CNT. Struktur kristal dan
morfologi lapisan tipis nanokomposit TiO2/CNT dikarakterisasi menggunakan XRD
dan SEM. Tahun 2012, metoda sol-gel digunakan untuk sintesa oksida Bi2FexV1-
x05,5-3x/2 (42). Oksida BIFEVOX disintesis menggunakan metode SSR maupun
dengan metode SG merupakan oksida berwarna coklat. Pola XRD oksida yang
disintesis menggunakan metode SSR menunjukkan bahwa intensitas puncak
cenderung turun dengan kenaikan konsentrasi ion besi. Pada metode SG pola XRD-
nya masih menunjukkan adanya ketidakmurnian pada oksida BIFEVOX, yaitu masih
adanya fasa BiVO4 dan Bi8V2017 sebagai fasa sekunder. Perbedaan oksida
BIFEVOX yang disintesis menggunakan metode SSR dan SG adalah kehomogenan
oksida yan dihasilkan. Pada tahun 2013, metode sol-gel digunakan untuk sintesis
LiFePO4/C (47) sebagai material katoda baterai sekunder litium. Bahan pembentuk
LiFePO4 adalah serbuk Li2CO3, FeC204.2H20 dan NH4H2PO4. Asam sitrat
digunakan sebagai sumber karbon pada material katoda LiFePO4. Parameter yang



diukur pada sintesis LiFePO4/C adalah nilai keasaman (pH), suhu dan waktu sinter.
Metode sintesis sol-gel menawarkan keuntungan menghasilkan ukuran partikel yang
optimum dan menjaga kemurnian fasa. Pada sintesis LiFePO4/C ini menggunakan
pelarut berupa akuades sehingga menghasilkan partikel dengan morfologi yang baik
dan homogen.

Selanjutnya tahun 2014, penggunaan metode sol-gel berkembang pada sintesis
Barium M-heksaferit (BaFe12019) (39). Tahap awal pembuatan (BaFe12019) adalah
membuat Fe203H20 yang dilarutkan dalam HNO3 14,7 M dan diaduk selama 45
menit pada suhu 70°C sehingga diperoleh larutan ferit nitrat yang berwarna
merah bening. Pada waktu yang sama serbuk BaCO3(83) dilarutkan dalam HNO3
8 M, ditambah H20 dan diaduk selama 90 menit, sehingga diperoleh larutan barium
nitrat yang berwarna bening. Kedua larutan dicampurkan pada suhu tertentu
sehingga diperoleh sol Ba-Fe. Untuk menghasilkan gel makan sol Ba-Fe dikeringkan
selama 7 hari.Kalsinasi pada suhu 600°C, teridentifikasi adanya tiga fasa yaitu
BaFe204, a Fe203 dan y Fe203. Sedangkan pada suhu 700-800°C sudah mulai
terjadi transformasi fasa dan BaFel2019 sudah dapat diamati meskipun tidak
dominan dan akan mencapai fasa akhir pada suhu 1100°C. Tujuan dari kalsinasi pada
sintesis BaFe12019 ini adalah agar kation-kation penyusun fasa saling berikatan satu
sama lain membentuk kristal.

Pembentukan Barium M-Heksaferit dipengaruhi oleh suhu dan waktu kalsinasi.
Metode sol-gel terbukti mampu menghasilkan sebuk Barium M- Heksaferit. Pada
tahun 2015, berkembang sinstesis Zeolit X(44) pada metode sol gel. Zeolit adalah
suatu material anorganik yang berpori berupa kristalin dengan struktur tetrahedral
pada kerangka tiga dmensi dari SiO4 dan AlO4 yang dihubungkan satu sama lain
dengan berbagi atom oksigen untuk membentuk intrakristalin. Sedangkan Zeolit X
merupakan salah satu tipe zeolit. Zeolit X memiliki diameter a-cage (supercage) 13 A
dan diameter kerangka sodalit 6,6 A dengan diameter pori 7,4 A membentuk struktur
tiga dimensi dan rasio 2< SiO2/Al203<3. Zeolit X yang disintesis melalui metode sol
gel menggunakan bahan sintesis yaitu dari water glass sebagai sumber silica (84-
87)dengan komposisi molar 4,5 Na20(88); Al203; 3 SiO2; 315 H20(81) dan dari



bahan alam sebagai sumber silica, dengan derajat kristalinitas dan kemurnian yang
tinggi serta sintesis dilakukan satu tahap. Dalam sintesis zeolit X, terlebih dahulu
dilakukan preparasi dan pencucian dengan menggunakan HCI 1M. Penggunaan HCI
berfungsi untuk menghilangkan logam oksida dan non logam(89).

Seiring perkembangan zaman pada tahun 2016, metode sol-gel digunakan untuk
sintesis nanopartikel PbS(48; 90). PbS ini dipreparasi dengan bahan yaitu SDS (0,05
mmol, 99,0%) dan EDTA (0,2 mmol, 99,0%) yang dilarutkan ke dalam 100 ml
aquadenim yang telah dipanaskan dengan magnetic stirrer selama 3-5 menit dan
diukur pH larutan tersebut. Kemudian tambahkan NH40OH, Pb(CH3COOH) serta 20
ml NH4S lalu distirrer, setelah homogen larutan didiamkan hingga mencapai suhu
kamar dan disaring. Selanjutnya di oven selama 2-3 jam pada suhu 120°C dan
dilakukan variasi konsentrasi EDTA. Dengan EDTA sebagai capping agent yang
memiliki struktur yang baik dan menunjukkan kecenderungan meningkatkan ukuran
partikel dan memperkecil energi celah pita PbS.

Pada tahun 2017, metode sol-gel digunakan untuk mensintesis serbuk ZrSiO4(35;
91). Zirkon(52; 57; 92-96) merupakan material dalam industri keramik, yang
diaplikasikan pada industri keamanan nuklir, mikroelektronik, proteksi lapisan dan
bahan pengecoran logam. Zirkon memiliki gabungan senyawa zirkonia (ZrO2) dan
silica (SiO2). Zirkon dapat dengan mudah dipisahkan dengan mineral berat karena
nonkonduktor dan nonmagnetik. Pada sintesis zirkon, fase gel dihasilkan dari
hidrolisis dan kondensasi dari reaksi metal prekursor alkoksida, dan kemudian
dirubah menjadi xerogel dengan cara pengeringan. Untuk mendapatkan kehomogenan
molekul, pada prekursor dilakukan pengadukan menggunakan magnetic stirrer di atas
hotplate strirrer ceramic. Pada suhu 100°C, gel yang tersuspensi membentuk
gel yang homogen, dan dilakukan pencucian sebanyak 15 kali pada pH 7 dengan
tujuan membuang mineral pengotor. Gel yang telah mengendap akan dikeringkan
sehingga menghasilkan serbuk ZrSiO4 dan dilakukan pengujian XRF.

Pada tahun 2018 metode sol-gel berkembang pada sintesis Lithium Mangan
Oksida Spinel (LiMn204)(38). Dengan serangkaian silicon(97-99) melalui proses

sol gel, hasil XRD menunjukkan bahwa sampel silicon yang didoping dapat



mempertahankan struktur spinel dari LiMn204.LiMn204. Doping(100; 101) silicon
ini menggunakan silicon dengan tetraethoxysilan sebagai dopantnya. Tahap
awalnya yaitu lithium hidroksida stoikiometrik dan asam sitrat dilarutkan dalam
air. Kemudian tambahkan larutan mangan asetat dan lauratan campuran TEOS,
larutan etanol(66; 76; 102) ke dalam larutan yang tadi pada suhu 50°C. Untuk
menyelidiki pengaruh konten doping Si pada kristal dari LiMn204 dapat dilakukan
pengujian XRD(103; 104).

Dengan kemajuan teknologi yang semakin pesat setiap tahunnya,
memungkinkan metode sol-gel ini digunakan pada pembuatan rompi anti peluru
tembakan senapan dengan kaliber yang besar. Hal ini dikarenakan melalui metode sol
ini mampu menghasil partikel dengan ukuran nano. Selain itu metode sol-gel ini juga
dapat diterapkan untuk membuat mesin keramik pada mobil.

Metode sol gel terus berkembang dan yang dihasilkan sangat banyak mulai dari
serbuk hingga padatan yang keras, secara umum metode sintesis nanopartikel ini
melibatkan larutan sebagai medianya mengalami perubahan fasa menjadi sol (koloid
yang mempunyai padatan tersuspensi dalam larutannya) dan gel (koloid tetapi
mempunyai fraksi soloid yang lebih besar daripada sol)(105-111).

b. Tahapan proses sol gel

Pada umumnya, tahapan proses sol gel terbagi atas tiga bagian, Yyaitu
hidrolisis, kondensasi alkohol, dan kondensasi air. Ada juga beberapa sumber yang
mengatakan bahwasanya tahapan proses sol gel itu terbagi atas empat tahap, yaitu
hidrolisis, kondensasi, aging atau pematangan, dan drying atau pengeringan(179-
190).

1. Hidrolisis

Pada tahap hidolisis terjadi reaksi penggantian gugus alkoksida(107; 112; 113) —
OR oleh gugus karboksil —OH. Hidrolisis ini dapat terjadi dalam kondisi asam dan
basa. Pada kondisi asam, gugus alkoksida akan terprotonasi dengan cepat. Misalnya,
dengan menggunakan Tetraethyl orthosillicate(114) atau biasa disingkat dengan

TEOS(115) yang merupakan alkoksida dari silikon, menyebabkan alkoksidanya akan



lebih mudah diserang oleh H2O. Hal ini dikarenakan TEQOS tersebut akan mengambil
kerapatan dari atom silikon yang mengakibatkan alkoksidanya bersifat elektrofilik.
Proses tahapan sol gel dalam kondisi asam ini berjalan sesuai mekanisme SN-2
yang menghasilkan formasi penta-coordinate transition state. Mekanisme hidrolisis

pada kondisi asam dapat dilihat pada reaksi di bawah ini :

OR
RO RO RO N H =
Z TR N &C | 4O0R
- . ROa - \ 3 4 .
RO\Si-()R s : A §i— R g, - Si— OR— HO—S + ROH
/ / }}1 / H OR

RO RO RO

Gambar 1. Mckanisme hidrohisis pada kondis: asam(8)

Dengan konsentrasi katalis yang sama, ternyata alkoksida silikon pada kondisi
basa akan terprotonasi lebih lama dibandingkan dengan alkoksida silikon pada
kondisi asam yang disebabkan oleh kecenderung oksigen alkoksida untuk menolak

gugus —OH. Mekanisme hidrolisis pada kondisi basa dapat dilihat pada reaksi di
bawah ini :
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Gambar 2. Mekanisme hidrolisis pada kondisi basa(8)

2. Kondensasi

Umumnya reakasi kondensasi ini akan terjadi sebelum reaksi hidrolisis selesai.
Molekul yang sudah terhidrolisis akan akan membentuk ikatan siloksan (Si-O-Si),
dua logam yang digabungkan melalui rantai oksigen(72; 91; 116). Reaksi
kondensasi ini terbagi menjadi dua bagian, yaitu kondensasi dalam suasana asam

dan kondensasi dalam kondisi basa. Pada kondisi asam silanol akan terprotonasi yang



menyebabkan silikon lebih elektrofilik sehingga lebih mudah diserang oleh
nukleofilik.

Pada kondisi basa nukleofilik akan menyerang silanol yang terdeprotonasi pada
asam silika netral menghasilkan ikatan siloksan. Mekanisme kondensasi dalam

suasana asam dan basa dapat dilihat pada reaksi di bawah ini :
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Gambar 3. Mckanisme kondensas: dalam suasana asam(46)
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Gambar 4. Mckanisme kondensasi dalam suasana basaf46)

3. Aging ( pematangan )

Pada proses pematangan ini, terjadi reaksi pembentukan jaringan gel yang lebih
kaku, kuat, dan menyusut di dalam larutan. Fase cair yang masih mengandung
partikel padat dan menggumpal akan terus bereaksi dan akan mengembun saat gel
mengering. Gel yang dihasilkan sangat fleksibel. Gel tersebut akan semakin
kental yang disebabkan oleh kelompok-kelompok cabang disampingnya yang
mengembun. Hal ini menyebabkan cairan yang terdapat di dalam gel akan diserap
oleh kolompok-kelompok cabang tersebut sehingga gel mengalami penyusutan.
Proses ini akan terus berlanjut selama di dalam gel masih terdapat
fleksibilitas(2).

4. Drying ( pengeringan )
Fase cair atau pelarut yang tersisa perlu dihilangkan atau dibuang melalui proses
drying(1; 2; 25; 26; 94; 117; 118) atau pengeringan yang disertai dengan penyusutan

dan densifikasi. Ketika cairan dikeluarkan dari gel, ada beberapa hal yang mungkin



terjadi. Apabila cairan dalam gel digantikan oleh udara maka akan terjadi perubahan
besar pada struktur jaringan. Jika gel dikeringkan dengan penguapan maka jaringan
gel akan runtuh dan menghasilkan xerogel(119; 120). Jika pengeringan terjadi pada
kondisi superkritis, maka struktur jaringan dapat dipertahankan, dan akan membentuk
gel dengan pori-pori(121) yang besar yang disebut aerogel(25; 26; 122; 123). Pada
proses penghapusan sisa pelarut tersebut sangat dipengaruhi oleh distribusi
porositas dalam gel tersebut.

Proses drying ini dilakukan dengan cara menguapkan larutan . untuk
mendapatkan struktur sol gel yang memiliki luas permukaan yang tinggi maka cairan
tidak didinginkan. Untuk mendukung polikondensasi lebih lanjut dan untuk
meningkatkan sifat mekanik serta stabilitas struktural gel, maka diperlukan proses
pembakaran melalui tahap sintering akhir, densifikasi, dan pertumbuhan butir. Untuk
mendapatkan suatu prekursor(124-129) sol dengan kualitas yang baik, maka
prekursor sol tersebut diletakkan di atas substrat yang akan menghasilkan sebuah
film(105; 130-132) misalnya dengan dip-coating(133; 134) atau spin coating(135;
136) dengan cara dilemparkan ke dalam sebuah wadah yang sesuai dengan bentuk
atau model yang kita inginkan misalnya keramik, gelas, dan aerogels . Metode sol
gel ini dapat diterapkan dalam bidang optik, elektronik, energi, ruang, biosensor(137-
141), serta obat.

c. Penerapan sol gel

Ada banyak produk-produk yang dapat dihasilkan melalui metode sol-gel ini.
Para ilmuan telah menggunakan metode ini untuk membuat bahan-bahan atau
material yang ringan dan beberapa karamik yang paling sulit. Aplikasi sol-gel ini
paling banyak pada pembuatan film tipis(94; 112; 142-144) yang dapat diproduksi di
atas sepotong substrat dengan spin-coating atau dip-coating.

1. Film tipis dan serat

Dengan mengatur viskositas suatu larutan dalam suatu kisaran yang tepat, maka
kita dapat menarik serat(13; 145-154) optik dan serat keramik tahan api yang dapat
digunakan untuk sensor serat optik dan insulasi termal. Sehingga banyak ditemukan



bahan keramik, baik dari kaca maupun dari kristal yang digunakan dalam berbagai
bentuk dari komponen dalam keadaan padat seperti film, pelapis dan serat.

2. Serbuk nanoscale

Melalui presipitasi kita dapat membuat bubuk keramik ultrahalus(155; 156) dan
seragam Bubuk dengan komposisi tunggal dan ganda dibuat dengan ukuran partikel
skala nano yang dapat diaplikasikan pada gigi dan biomedis. Serbuk komposit(60;
121; 157-162) digunakan sebagai agrokimia dan herbisida. Bubuk abasif digunakan
dalam berbagai finishing operasi. Metode sol-gel ini juga dapat digunakan untuk
sintesis zeolit. Dengan metode sol-gel, elemen logam atau logam oksida akan mudah
dimasukkan ke dalam produk atau hasil akhir dan sol silikat. Pruduk lain yang dapat
dibuat dengan metode sol-gel ini termasuk berbagai membrane keramik untuk
microfiltration(163; 164), ultrafiltration, nanofiltration, pervaporation, dan reverse
0SMoSis.

3. Opto-mechanical

Melalui rute sol-gel, dapat dibuat unsur optik makroskopis, komponen optik(70;
73; 74; 110; 113; 165-171) aktif serta cermin(172) luas area panas, lensa, dan
pemisah berkas dengan cepat dan biaya yang dibutuhkan lebih rendah(173). 4.
Obat Alumina(92; 174; 175) yang yang dibuat menggunakan proses sol-gel
dapat digunakan sebagai pembawa obat dan juga sebagai penyembuh luka. Ada
beberapa keunggulan dari teknik(91; 92; 134; 145; 157; 167; 176) sol gel diantaranya
homogenitas hasil yang tinggi, senyawa yang dihasilkan memiliki kemurnian yang
tinggi, dan suhu yang digunakan relatif rendah(177). Diantara keunggulan dari
teknik sol gel tadi, ada juga beberapa kelemahan dari teknik sol gel antara lain,
prekursor yang digunakan mahal, waktu yang dibutuhkan lama, dan menghasilkan zat

sisa berupa hidroksil dan karbon(178).

Kesimpulan
Berdasarkan literatur dapat disimpulkan bahwa proses sol gel merupakan metode
sintesis nanopartikel dengan menggunakan dua tahapan fase yaitu sol dan gel. Sol

merupakan suatu suspensi koloid dimana fasa terdispersinya berupa zat padat dan



pendispersinya berupa zat cair. Sedangkan gel merupakan suatu zat yang memiliki

pori semirigid yang terdiri dari jaringan kontinu dalam tiga dimensi yang terbentuk

dari rantai polimer Metode sol gel akan menghasilkan suatu material berupa

keramik,gelas. Dengan menggunakan metode sol gel ini akan memungkinkan

membentuk ukuran partikel skala nano sekaligus membentuk penampakan morfologi

yang homogen.
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Solid Stated : principles and Methode

Pendahuluan

Semakin berkembangnya zaman, semakin banyak metode yang digunakan dalam
mensintesis suatu material. Salah satu metode yang sering digunakan adalah metode
solid stated. Metode keadaan padat (Solid Stated) merupakan suatu teknik yang
digunakan dalam penyediaan padatan polikristalin. Polikristalin meupakan padatan
Kristal disintesis secara langsung dari pereaksi- pereaksinya yang berwujud padat .
Teknik ini menggunakan suhu yang tinggi bahkan mencapai 1000 (49) o C, hal
ini dilakukan karena pada kenyataannya padatan tidak akan bereaksi pada suhu
kamar, tetapi pada suhu tinggi padatan juga akan mengalami laju reaksi yang tinggi
pula. o C hingga 1500

Sintesis material merupakan suatu integrasi beberapa material untuk
menghasilkan material baru (49). Material ini dapat berupa senyawa organik
maupun anorganik. Salah satu contoh sintesis material menggunakan metode solid

stated adalah sintesis piezoelektrik BNT-BT dengan menambahkan SrTiO3.

Metode

Berdasarkan fishbone di atas metode dari solid stated ini adalah mereaksikan
padatan dengan padatan lainnya dengan suhu yang tinggi. Sintesis material
menggunakan metode solid stated (49; 55-79) ada beberapa langkah yang harus
dilewati yaitu mulai dari penimbangan sampel, penggerusan sampel, kompaksi
sampel, kalsinasi sampel, sintering sampel dan karakterisasi sampel. Langkah
pertama yaitu penimbangan sampel, hal ini bertujuan untuk mendapatkan
perbandingan suatu zat dengan zat yang lain sesuai dengan takaran yang ditentukan
agar didapatkan hasil yang tepat. Proses penimbangan sampel dapat menggunakan
neraca, seperti neraca digital. Langkah selanjutnya dari metode solid stated ini adalah
penggerusan sampel, ini dilakukan untuk homogenesasi bahan dan membuat semua
bahan dasar tercampur. Proses ini dilakukan menggunakan mortal dan pestel dan juga

dapat menggunakan bar mill jika jumlah sampel yang diperlukan besar.



Selanjutnya adalah proses kompaksi sampel, yang bertujuan untuk untuk
memperkecil rongga antara bahan yang masih ada pada saat dilakukan penggerusan.
Kompaksi dilakukan menggunakan alat hydraulic press dengan memberikan
tekanan yang besar yaitu 5000 psi. Setelah selesai dikompaksi selanjutnya
sampel akan dikalsinasi agar kontaminan-kontaminan dari luar selama proses
transportasi sampel saat penimbangan, penggerusan dan kompaksi sampel menguap .
Setelah itu sampel akan disintering, proses ini berlangsung pada suhu 1000 (110) C.
Pada sintering sampel ini terjadi proses kimia antara bahan dasar sehingga
menghasilkan kualitas bahan yang lebih tinggi.jika proses sintering sudah selesai
maka langkah selanjutnya yaitu Karakterisasi sampel o (49) . Hal ini dilakukan untuk
menentukan konstanta dielektri, temperatur curie dan frekuensi dari bahan.
Karakterisasi sampel dapat dilakukan menggunakan alat LCR ( inductor capasitor

resistor ) dan STA (' simultaneous thermal analysis ). (80-95)

Gambar 1. Neraca Digital (96)
Gambar di atas merupakan contoh dari neraca yaitu neraca digital yang dapat

digunakan dalam metode solid stated pada proses penimbangan sampel.



Gambar 2. Mortal dan pestel (96)
Gambar 2 merupakan alat yang digunakan dalam proses penggerusan metode solid

stated yaitu mortal dan pestel. Alat ini dapat digunakan jika jumlah sampel sedikit.

3. Pembahasan

Gambar 5. Skema partikel-partikel yang bereaksi dalam reaksi solid stated,
ilustrasi reaksi antara A dan B membentuk C. (a) sebelum bereaksi, (b) setelah
bereaksi (99)

Skema di atas merupakan contoh keadaan campuran reaksi yang sudah
diperbesar beberapa kali, pada gambar 1(a) partikel A dan partikel B membentuk
campuran reaksi yang terdiri dari partikel-partikel oksida-oksida komponennya, pada

gambar masih terlihat ruang kosong yang memisahkan antara partikel A dan B ,



namun ada beberapa partikel A dan B yang mengalami kontak permukaan dari kristal.
Reaksi antara oksida-oksida biner ini terjadi dengan adanya migrasi ion-ion antara
oksida-oksida murni melalui kontak permukaan tadi membentuk oksida terner dengan
struktur yang baru. Sedangkan pada gambar 1(b) terlihat partikel C yang merupakan
oksida terner yang terbentuk dari partikel A dan B setelah bereaksi dengan kontak
permukaan kristal.

Metode keadaan padat ( solid stated ) merupakan metode yang paling banyak
digunakan dalam sintesis senyawa anorganik. Hal ini dikarenakan metodenya yang
sederhana dan tidak banyak menggunakan prekursor. Metode solid stated ini
merupakan suatu cara yang dilakukan dengan mereaksikan padatan dengan padatan
lainnya dengan suhu yang tinggi. (100; 101)

Pada tahun 1972 metode solid stated sudah digunakan untuk mensintesis
senyawa Kaolinit, Brucite dan BaCO. Pada penelitian tahun 1972 metode solid stated
ini dapat membandingkan kinetika reaksi solid state isotermal berdasarkan
persamaan klasik untuk analisis proses nukleasi dan pertumbuhan. Metode ini juga
dapat mempermudah ketika data tidak cocok dengan persamaan reaksi yang umum
digunakan , contohnya dekomposisi BaCO. Pada proses sintesisnya dibutuhkan
tekanan dan suhu yang tinggi (53)

Pada tahun 1995 metode Solid Stated juga digunakan untuk mensintesis senyawa
Lithium Cyanocobaltates. Proses sintesis senyawa Lithium Cyanocobaltates ini
membutuhkan kapasitas yang tinggi agar dapat mengikat dioksida secara reversibel.
Reversibel yaitu proses yang dapat balik tanpa menghasilkan energi. Pada sintesis ini
polimer koordinasi lithium penthacyanocobaltate Li3[Co(CN)5].4DMF(1,DMF =
N,N-dimethylformamide) dan Li3[Co(CN)5].2DMF  telah  disintesis  dan
dikarakterisasi secara struktural. Kedua senyawa bereaksi secara reversible
dengan O2. Pada prosesnya membutuhkan suhu yang telah ditentukan (54)

Pada tahun 2002, metode solid stated juga digunakan pada sintesis
BaZrO3 menggunakan prekursor Nitrat. Penggunaan teknik reaki solid-stated yang
dimodifikasi menggunakan prekursor nitrat yang mengarah ke fase Barium

Metazirkonat murni yang sukses pada temperatur rendah (sekitar 800 C) bubuk



dengan partikel ukuran submikro dapat disintering pada densitas mendekati 1600
0 C/6jam. Selanjutnya karakterisasi sangat penting pada penggunaan BaZrO3
sebagai bahan target untuk deposisi film tipis dan sebagai bahan wadah, hal ini
dikarenakan stabilitas struktural dan integritas materialnya yang luar biasa 0 (51)
Pada tahun 2008 suatu sintesis material nanostruktul yang meliputi
nanopartikel,nanotube dan komposit nanopartikel. Dengan berkembangnya suatu
nanoteknologi yang digunakan oleh peneliti dan bangsawan. Sehingga pada
nanopartikel memiliki sifat atau fungsi yang berbeda dari material sejenis yang
berukuran besar. Proses sintesis nanopartikel dapat dilakukan secara fisika maupun
kimia. Proses fisika tidak dapat mengetahui reaksi kimia hanya dapat memecahkan
material yang ukuran besar menjadi ukuran nanometer serta penggabungan material
yang berukuran sangat kecil. Sedangkan pada proses kimia dapat melibatkan
sejumlah material awal sehingga dapat membentuk material yang lain yang berukuran
nanometer. Prinsip kerja dalam metode ini melibatkan larutan polimer dengan air
yang menghasilkan molekul polimer yang tinggi. Dalam melakuan pemanasan yang
secara perlahan suhu dinaikan untuk menghindari pertemuan antar molekul. (102)
Pada tahun 2009 ini ada dua contoh sintesis material yang menggunakan metode
solid stated yaitu Sintesis Solid Stated Karbon Mesopori dan  Sintesis dan
Karakterisasi YBCO Skala Nano. Pada sintesis karbon mesopori metode solid-stated
merupakan metode sederhana yang hanya menggunakan phytalocyanines logam.
Sebelumnya tahun 1999 sudah banyak bahan karbon mesopori yang telah
disintesis menggunakan teknik replika terbalik, yang didasarkan pada inpregnasi
silikat mesopori dengan prekursor karbon larut atau cairan. Namun, metode ini tidak
dapat ditingkatkan ke skala yang lebih besar. Oleh karena itu pengembangan metode
sintesis yang menggunakan prosedur sederhana adalah pilihan yang terbaik untuk
mensintesis karbon mesopori. Beberapa rute sintesis untuk bahan karbon mesopori
menggunakan grafit phytalocyanines logam. Rute dari sintesis ini yaitu
penimbangan,penggerusan, kompaksi,kalsinasi, sintering dan karakterisasi (48)
Sedangkan pada Sintesis dan Karakterisasi YBCO Skala Nano. Suatu aplikasi

superkonduktor ukuran nano dalam industry sangat prospektif pada masa-masa



mendatang. Terutama dalam bidang industry tenaga listrik. Sintesis dan karakterisasi
bulk superkonduktor sistem YBCO skala mikro dari precursor non stiokometri dan
superkonduktor skala nano disintesis  dari YBCO. Dimana pada metode ini
superkonduktor skala nano disintesis dari superkonduktor sistem YBCO
(YBa2Cu307-x) . Oksida penyusun, yaitu Y203, BaCO3, dan CuO ditimbang
kemudian dicampurkan dengan media ethanol menggunakan magnetic steering
sebagai pengaduk, lalu dilakukan proses kalsinasi pada Tk = 900°C selama 5 jam ,
prekursor hasil dari kalsinasi ini digerus. Proses selanjutnya hasil penggerusan
disintering dengan suhu dan waktu yang divariasikan. Kemudian dikarakterisasi
secara kualitatif dan kuantitatif dengan teknik difraksi sinar-x metode Rietveld.
Setelah melewati beberapa langkah tersebut baru didapatkan superkonduktor
dalam skala nano. (111)

Pada tahun 2013 metode solid stated digunakan pada kimia kristal perovskite
hybrid (CH3NH3)Pb (103) untuk aplikasi sel surya. Biasanya metode solid stated
digunakan untuk mensintesis material (104) . Hasil dari sintesis tersebut digunakan
untuk mereaksikan suatu padatan dengan padatan lainnya. Seiring dengan
berkembangnya waktu sekarang hasil dari sintesis material menggunakan metode
solid state dapat diaplikasikan pada sel surya. Untuk perangkat sel surya berdasarkan
metode solid stated memegang janji biaya produksi yang efektif meskipun kinerja
perangkat belum tercapai. Pada penggunaan metode ini kristal perovskite hybrid
(CH3NH3)Pb  melewati proses penimbangan, penggerusan, kompaksi,kalsinasi,
sintering (52)

Pada tahun 2017 dilakukan sintesis dan penerapan karbon mesopori didunia
global. Mesopori berkembang melalui prekursor yang berupa sukrosa. Sukrosa adalah
memiliki sifat kelarutan yang sangat baik dalam larutan air sehingga dinilai cukup
kooperatif ketika direaksikan dengan molekul atau material pencetak pori. Ukuran
pori dan luas permukaan karbon mesopori dapat dikontrol selama sintesis . Metode
sintesis mesopori yang terkenal dengan cetakan . Dimana metoda cetakan ini
merupakan contoh metoda solid stated. Cetakan terbagi menjadi dua yaitu cetakan

padat (hard template) dan cetakan lunak(soft template). Dalam beberapa penelitian



menyatakan bahwa cetakan lunak sangat susah untuk mendapatkan struktur yang
diinginkan sedang cetakan padat sangat mudah untuk mendapatkan struktur
yang diinginkan ,jadi di beberapa tahun ini menggunakan cetakan padat dalam
mensintesis mesopori. Sesuai dengan metode solid stated, dalam proses sintesis
mesopori melewati langkah-langkah yang sesuai seperti yang dijabarkan pada
fishbone (104) . Dimana langkahnya yaitu memulai dari penimbangan mesopori,
penggerusan, kompaksi, kalsinasi dan sintering mesopori. Pada proses sintering
menggunakan suhu yang tinggi (107) (47) .

Pada tahun 2019 dan tahun selanjutnya, metode solid stated ini dapat digunakan
dalam mensintesis intan/berlian. Metode ini dapat dilakukan pada intan/berlian
karena biasanya dalam mensintesis intan/berlian ini digunakan metode vapor
deposition . Metode vapor deposition ini juga menggunakan suhu dan tekanan yang
sangat tinggi. Penggunaan suhu yang sama-sama tinggi dengan metode solid stated,
maka dalam sintesis intan/berlian untuk kedepannya dapat digunakan juga metode
solid stated. Metode ini juga lebih sederhana jika digunakan dalam mensintesis
berlian (116) (1-46; 105) .

Tipe-tipe material padat
Beberapa bentuk yang dapat diadopsi oleh padatan dan kegunaan bentuk itu

dijelaskan sebagai berikut:

b) Kristal tunggal: bentuk ini biasanya dipilih untuk keperluan karakterisasi struktur
dan sifat.

c) Serbuk polikristalin (kristalinitas tinggi): serbuk polikristalin sering digunakan
untuk karakterisasi struktur dan sifat bila kristal tunggal tidak mungkin
didapatkan. Tipe serbuk ini juga disukai untuk produksi di industri maupun
dalam aplikasi tertentu.

d) Serbuk polikristalin (dengan luas permukaan besar): serbuk ini diinginkan untuk

reaksi lebih lanjut dan aplikasi tertentu seperti katalisis dan bahan elektroda.



f)

Amorf (gelas): amorf tidak memiliki keteraturan translasi berorde panjang
dan umumnya digunakan untuk aplikasi yang memerlukan keunggulan sifat optis
dan konduktor ionik.

Film-tipis: film tipis digunakan secara luas dalam mikroelektronik dan

telekomunikasi

Faktor yang mempengaruhi metode soilid stated

Dalam menggunakan metode solid stated ditentukan oleh tiga faktor yaitu :

a.

Luas kontak padatan pereksi Pereaksi yang memiliki luas permukaan besar
diperlukan untuk memaksimalkan jalannya reaksi. Cara untuk memaksimalkan
luas kontak tersebut adalah dengan membuat pelet dari campuran-campuran
pereaksi.

Laju difusi Peningkatan laju difusi dapat dilakukan dengan menaikkan suhu
reaksi dan memasukkan defek. Defek dapat dimasukkan dengan memulai reaksi
dengan reagen yang terdekomposisi dulu sebelum atau selama bereaksi, misalnya
nitrat atau karbonat.

Laju nukleasi fasa produk

Peningkatan laju nukleasi fasa produk dapat dilakukan dengan menggunakan

reaktan yang memiliki struktur kristal mirip dengan struktur kristal produk ( reaksi
topotaktik dan epitaktik )

Keuntungan dan Kelemahan dari Metode Solid Stated

Keuntungan dari metode solid stated adalah :

a)

b)

Metodenya sederhana Yaitu melewati proses penimbangan,penggerusan,
kompkasi, kalsinasi, sintering, karakterisasi.
Tidak memerlukan banyak prekursor Dalam metode ini hanya menggunakan satu

atau dua prekursor saja.

Kelemahan dari metode ini adalah :



a) Membutuhkan temperatur tinggi Pada metode ini membutuhkan temperatur yang
tinggi untuk mereaksikan suatu zat padat dengan zat padat lainnya. Jika tidak
maka proses laju reaksi akan lambat atau bahkan tidak terjadi.

b) Waktu reaksi sangat panjang Dalam mereaksikan zat dibutuhkan waktu yang
sangat panjang dalam metode ini, hal ini disebabkan karena untuk mencapai suhu
yang tinggi membutuhkan waktu yang lama.

c) Produk tidak homogen dalam komposisi Pada metode ini biasanya ada beberapa
produk hasil reaksi yang tidak tercampur dengan baik atau homogen.

d) Fasa dapat terdekomposisi pada temperatur tinggi Hal ini disebabkan karena ada
beberapa senyawa yang memiliki titik didih yang rendah jika mengalami
pemanasan dengan temperatur yanng tinggi maka senyawa itu dapat

terdekomposisi.

Kesimpulan

Solid stated merupakan suatu metode yang digunakan untuk mensintesis senyawa
anorganik maupun organik. Solid stated juga mempunyai keuntungan yaitu
metodenya sederhana dan tidak banyak menggunakan prekursor,sedangkan
kelemahan dari metode ini diantaranya reaksi harus berlangsung pada temperatur
tinggi yaitu 1000 Co hingga 15000 C, jika temperatur rendah dari itu maka laju reaksi
akan rendah. Solid Stated sudah digunakan untuk berbagai macam senyawa
anorganik, hal ini dibuktikan sudah adanya penelitian yang menggunakan metode ini

baik dari tahun 1972 sampai pada saat sekarang ini.
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