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ABSTRAK 

 

Putri Ayu Aripti (2018) : Pengaruh pH Campuran dan Waktu Pematangan 

terhadap Ukuran Partikel dalam Sintesis Silika Mesopori dengan Metoda 

Sol-gel 

 

Silika mesopori telah berhasil disintesis dari Na2SiO3 yang berasal dari 

pasir silika. Silika mesopori merupakan padatan silika yang memiliki pori yang 

besar dari zeolit, yaitu antara 2-50 nm. Silika mesopori telah diaplikasikan dalam 

berbagai bidang, seperti fasa diam untuk kromatografi, material penguat polimer, 

pendukung enzim dalam biomedis, pengimmobilisasi nanopartikel logam/oksida 

logam dalam sintesis katalis heterogen dan lain-lain. Sintesis silika mesopori 

dilakukan menggunakan metoda sol-gel karena dapat menghasilkan silika 

mesopori pada temperatur rendah, dapat mengontrol ukuran silika mesopori yang 

dihasilkan. Kondisi optimum pH campuran dan waktu pematangan dilakukan 

untuk menghasilkan produk silika yang memiliki ukuran partikel besar dan 

morfologi yang seragam (beraturan). Pada hasil penelitian ini didapatkan data 

yang menunjukkan kondisi pH optimum yaitu pada pH campuran 5 dan waktu 

pematangan 6 jam. Dimana produk silika yang dihasilkan pada kondisi optimum 

tersebut memiliki ukuran partikel yang besar yaitu dengan ukuran 124,6 nm dan 

ukuran 105,4308 nm serta morfologi silika yang saling terpisah satu sama lain. 

 

Kata kunci : Silika Mesopori, Metoda Sol-gel, pH Campuran, Waktu Pematangan 
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BAB I  

PENDAHULUAN 

1.1 Latar Belakang Masalah 

Sumber daya alam anorganik dan organik seperti pasir silika, pasir besi, 

sawit, kelapa dan remah-rempah banyak terdapat di provinsi Sumatera 

Barat. Khusus untuk cadangan pasir silika ada sebanyak 82,5%. Pasir besi 

terdapat pada empat daerah yaitu: Pariaman dan Agam yang sudah 

dieksploitasi, sedangkan di Pasaman Barat dan Pesisir Selatan belum 

dieksploitasi (Aini, S. 2017). Semua sumber daya alam ini perlu diteliti, 

ditingkatkan kualitas dan harga jualnya untuk mencapai rencana 

pembangunan otonomi pada tingkat daerah. 

Empat bahan dasar utama yang digunakan untuk mensintesis silika 

mesopori diantaranya adalah silika (precursor), surfaktan, pelarut dan aditif. 

Sumber silika yang banyak digunakan adalah tetraetylortosilikat, 

tetramethylorthosilikat dan sodium silikat (TEOS, TMOS, Na2SiO3). TEOS 

dan TMOS adalah sumber silika berharga mahal dan bila digunakan sebagai 

sumber silika untuk membentuk mesopori silika akan menghasilkan alkohol 

sebagai hasil samping (side product). Sementara Na2SiO3 merupakan 

sumber silika yang murah dan apabila digunakan sebagai sumber silika 

akan menghasilkan ion Na+ dan anion lainnya dari asam yang diperlukan 

pada pembentukan asam silika. Adanya ion Na+ dalam campuran reaksi 

akan menghalangi gugus Si-OH berinteraksi dengan air, berinteraksi 

1 
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dengan ion Na+ membentuk gugus Si-O-, selanjutnya akan mempercepat 

terjadinya polimerisasi silika. 

Silika mesopori merupakan padatan silika yang memiliki pori yang 

besar dari zeolit, yaitu antara 2-50 nm. Silika mesopori dapat disintesis dari 

sodium silikat atau alkoksida silika (TMOS, TEOS) [Yano, K. And Y. 

Fukushima (2004), Huo, Q., et al/ (1997)]. Silika mesopori telah 

diaplikasikan dalam berbagai bidang, seperti fasa diam untuk kromatografi, 

material penguat polimer, pendukung enzim dalam biomedis, 

pengimmobilisasi nanopartikel logam/oksida logam dalam sintesis katalis 

heterogen dan lain-lain (Giraldo, L. F., et al. 2007, Lai. C. Y. 2013). 

Sintesis silika mesopori menggunakan sumber silika Na2SiO3 

komersial telah dilakukan oleh Sieara dan Kosuge (1999), sementara 

Na2SiO3 dapat dibuat dari bahan alam yang melimpah di daerah Sumatera 

Barat. Na2SiO3 komersial memiliki rasio mol Na2O/SiO2 berbeda dengan 

Na2SiO3 sintesis dari bahan alam. Na2SiO3 berbeda memerlukan kondisi 

reaksi berbeda untuk sintesis mesopori silika. Untuk itu perlu diteliti 

penggunaan sumber Si yang tersedia di daerah dengan metoda sintesis yang 

lebih cocok dan lebih ekonomis. Karena sodium silikat yang dihasilkan dari 

pasir silika mempunyai rasio mol SiO2 dengan Na2O 0,58, berbeda dengan 

sodium silikat komersial 3,21 yang digunakan oleh Kosuge, K., et al (2004). 

Sintesis mesopori silika dimulai dengan menggunakan sodium 

silikat yang telah disintesis dari pasir silika daerah oleh Aini, S (2008). 

Sodium silikat disintesis dari pasir silika menggunakan canpuran NaOH 
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dengan penurunan titik lebur Na2CO3, sehingga reaksi pembentukan sodium 

silikat berlangsung pada temperatur 300°C. Kedua penggunaan sodium 

silikat sebagai sumber Si tidak akan menghasilkan side product yang 

berbahaya seperti alkohol (ROH) yang dihasilkan oleh sumber silika TMOS 

(Spivey, J. J. 2014).  

Ada beberapa metoda untuk sintesis silika mesopori, masing-masing 

metoda memiliki kelebihan dan kekurangan. Sintesis silika mesopori 

dilakukan menggunakan metoda sol-gel. Metoda sol-gel dipilih karena 

dapat menghasilkan silika mesopori pada temperatur rendah, dapat 

mengontrol ukuran silika mesopori yang dihasilkan. Metoda sol-gel yaitu, 

metoda yang dimulai dengan pembuatan larutan sodium silikat dalam air, 

pembentukan emulsi surfaktan nonionik dalam air, tahap kedua 

pembentukan sol silikat dan gel polymeric silika dan tahap ketiga 

pembentukan padatan silika mesopori pada temperatur rendah. 

Menurut Sieara, L., & Guth, L., J., (1999) pembentukan silika 

mesopori dipengaruhi oleh empat faktor utama, yaitu pH campuran, rasio 

surfaktan/silika, waktu pematangan dan temperatur kalsinasi. Penelitian 

mengenai pengaruh temperatur kalsinasi dan rasio mol surfaktan/silika yang 

telah dilakukan didapat temperatur kalsinasi optimum pada suhu 600°C dan 

rasio mol 10 gram Na2SiO3 dilarutkan dalam 50 mL aquadest lalu 

ditambahkan ke 4 gram surfaktan P104 yang telah dilarutkan dalam 160 mL 

HNO3 namun produk silika yang dihasilkan morfologinya masih belum 

beraturan dan ukuran partikelnya masih kecil (Aini, S. 2017). Maka 

dilanjutkan penelitian mengenai pengaruh waktu pematangan dan pH 
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campuran. Secara teoritis, waktu pematangan yang lama akan 

meningkatkan tingkat polimerisasi dan dihasilkan mesopori silika dalam 

ukuran partikel yang besar. Pada pH campuran optimum akan terjadi 

pembentukan gugus SiO-, mengurangi gugus Si-OH dan mengurangi ikatan 

hidrogen dengan air hingga kondensasi spesies silika cepat terjadi. 

Berdasarkan uraian diatas, maka penulis mempelajari pengaruh 

waktu pematangan dan pH campuran yang dapat mempengaruhi ukuran 

partikel silika mesopori yang dihasilkan. Penelitian ini diberi judul dengan 

“Pengaruh pH Campuran dan Waktu Pematangan terhadap Ukuran 

Partikel dalam Sintesis Silika Mesopori dengan Metoda Sol-Gel”. 

1.2 Identifikasi Masalah 

Berdasarkan latar belakang masalah, dapat diidentifikasi beberapa 

masalah sebagai berikut: 

1. Sodium silikat dari pasir silika dapat digunakan sebagai bahan dasar 

sintesis silika mesopori. Namun, silika mesopori dengan ukuran partikel 

dan morfologi yang diinginkan masih memerlukan kajian beberapa variabel 

seperti waktu pematangan, pH campuran dan co solvent. 

2. Variabel rasio surfaktan/SiO2 dan temperatur kalsinasi telah dilakukan 

namun bentuk morfologi dan ukuran partikel yang didapat belum beraturan. 
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1.3 Batasan Masalah 

Adapun yang menjadi batasan masalah dalam penelitian ini adalah: 

1. Sumber silika yang digunakan adalah Na2SiO3 yang telah disintesis dari 

pasir silika Sungai Nyalo, Sumatera Barat. 

2. Sintesis silika mesopori dilakukan pada variasi pH campuran dan 

variasi waktu pematangan. 

1.4 Rumusan Masalah 

Berdasarkan latar belakang masalah, maka perumusan masalah dalam 

penelitian ini adalah “Berapa waktu pematangan dan pH campuran yang 

optimum dalam sintesis silika mesopori dengan metoda sol-gel?” 

1.5 Tujuan Penelitian 

Berdasarkan rumusan masalah, maka penelitian ini bertujuan untuk:  

1. Menentukan kondisi optimum pH campuran terhadap ukuran partikel dan 

morfologi produk silika dalam sintesis silika mesopori dengan metoda sol-

gel. 

2. Menentukan lama waktu pematangan optimum terhadap ukuran partikel 

dan morfologi yang digunakan untuk mensintesis silika mesopori.  

1.6 Manfaat Penelitian  

Hasil penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi dan 

sumbangsih ilmu pengetahuan terutama di bidang anorganik dalam 

mensintesis silika mesopori dari Na2SiO3 sintesis (bukan Na2SiO3 
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komersial) dengan cara yang efektif serta efisien dan dapat dijadikan 

referensi bagi sumber penelitian selanjutnya. 
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BAB II  

TINJAUAN PUSTAKA 

2.1 Silika Mesopori 

Silika mesopori adalah oksida silika (SiO2) yang merupakan pori 

dengan ukuran dalam range 2-50 nm dengan bermacam marfologi yang 

dibentuk oleh polikondensasi spesies silika Si-O-Si (Zhao & Wa, 2007). 

Selain itu klasifikasi ukuran pori yang lain adalah nanopori, dimana 

memiliki ukuran pori dalam range 1-100 nm. Oleh karena itu, semua 

material dengan pori 2-50 nm disebut juga dengan material nanopori. 

Empat bahan dasar utama yang digunakan untuk mensintesis silika 

mesopori diantaranya adalah sumber silika (precursor), surfaktan, pelarut 

dan aditif. Sumber silika yang banyak digunakan adalah tetraetylortosilikat, 

tetramethylorthosilikat dan sodium silikat (TEOS, TMOS, Na2SiO3). TEOS 

dan TMOS adalah sumber silika berharga mahal dan bila digunakan sebagai 

sumber silika untuk membentuk mesopori silika akan menghasilkan alkohol 

sebagai hasil samping (side product). Sementara Na2SiO3 merupakan 

sumber silika yang murah dan apabila digunakan sebagai sumber silika 

akan menghasilkan ion Na+ dan anion lainnya dari asam yang diperlukan 

pada pembentukan asam silika. Adanya ion Na+ dalam campuran reaksi 

akan menghalangi gugus Si-OH berinteraksi dengan air, berinteraksi 

dengan ion Na+ membentuk gugus Si-O-, selanjutnya akan mempercepat 

terjadinya polimerisasi silika. 

7 
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Penerapan nanopartikel silika sebagai pengisi dalam pembuatan 

nanokomposit polimer telah menarik banyak perhatian, karena 

meningkatnya permintaan bahan baru dengan sifat termal, mekanik, fisik, 

dan kimia yang lebih baik. Perkembangan terakhir dalam sintesis 

monodispersi, distribusi nanopartikel ukuran sempit dengan metode sol-gel 

memberikan dorongan signifikan terhadap perkembangan nano komposit 

silika-polimer (Rahman & Vejaya, 2012). 

Ada banyak minat dalam pemanfaatan partikel nano silika mesopori 

yaitu kromatografi, pemolesan permukaan, katalisis, implan medis, dan 

pemberian obat. Sintesis mesopori silika melalui mekanisme perakitan 

sendiri di mana sifat fisik, kimia dan struktural partikel nano dikendalikan 

oleh rasio reaktan dan kondisi eksperimental. Sebagai contoh, sintesis 

morfologi partikel yang berbeda hanya dengan memilih sodium hidroksida 

di atas amonium hidroksida. Sintesis nanopartikel menggunakan templat 

bermuatan dan netral yang menunjukkan bahwa penambahan partikel 

menghasilkan lebih banyak partikel bulat. Kontrol ukuran nanopartikel 

baru-baru ini dicapai dengan menyesuaikan konsentrasi relatif katalis basa, 

dan dalam penelitian terpisah, hal itu dicapai dengan pendinginan 

pengencongan dan netralisasi bahan yang tidak bereaksi setelah waktu 

reaksi yang sangat singkat (Robert et al, 2002). Mesopori silika pertama 

kali disintesis oleh Yanagisawa et al, dengan mereaksikan kanemite dengan 

klorida alkyltrimethylammonium. 

Silika mesopori pertama yang dibuat dengan kopolimer triblock 

amphiphilic dilaporkan terjadi pada tahun 1998. Bahan-bahan ini disebut 
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SBA-X dimana SBA merupakan singkayan dari Santa Barbara Amorf dan 

X mewakili sebuah angka sehingga mis. SBA-15 mewakili struktur 

heksagonal 2 dimensi, SBA-12 struktur heksagonal 3 dimensi dan SBA-11 

memiliki struktur kubik. SBA-15 adalah bahan yang sangat populer karena 

memungkinkan untuk digunakan dalam berbagai kondisi dan cukup mudah 

untuk mengontrol ukuran pori dengan penggunaan zat pembengkakan 

(Johanson, 2016). 

 

Gambar 2.1 Struktur SBA-15 (Johanssons, 2008) 

 

Silika mesopori dengan bentuk tertentu seperti spiral, gyroid, 

toroidal, bentuk seperti disk dan spheroidal telah disintesis oleh Yang et al. 

Silika mesopori seperti batang juga telah disintesis oleh Han et al. dengan 

mengambil surfaktan campuran CTAB dan CTACl sebagai templat dan 

natrium silikat sebagai sumber silika. Penulis yang sama juga menguji efek 

sonikasi pada persiapan dan karakterisasi silika mesopori yang dipesan dan 

bola silika mesopori berongga. Bidang silika memiliki aplikasi potensial 

dalam pelepasan terkontrol zat seperti obat-obatan, kosmetik, pewarna dan 

tinta, untuk perlindungan makromolekul aktif biologis dan untuk 

pembuangan bahan buangan (Das et al, 2007). 

Pertama kali diyakini bahwa silika mesopori berbentuk bola yang 

sama akan diproduksi dengan mudah, namun sebagian besar bola yang 
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dihasilkan belum berbentuk partikel monodispersi yang sama. Bidang 

mesopori pada orde 100 µm sangat diinginkan untuk aplikasi industri 

seperti proses katalitik, pemisahan, dan adsorpsi karena dapat dengan 

mudah dimasukkan ke dalam kolom reaktor yang ada, atau kolom tetap dan 

fluidisasi di berbagai sistem reaksi. Namun, diameter hampir semua produk 

konvensional sampai saat ini kurang dari ca. 10 µm kecuali beberapa 

contoh. Selain itu, sebagian besar produk konvensional memerlukan waktu 

reaksi 1-3 hari, tambahan aditif seperti surfaktan dan pelarut, dan perlakuan 

hidrotermal dalam persiapannya. Dalam semua kasus yang dijelaskan di 

atas, silikon alkoksida, prekursor silika organik mahal digunakan (Kosuge 

et al, 2004) 

Silika mesopori menawarkan alternatif baru dalam aplikasi industri 

dengan fakta bahwa mereka bertahan pada area permukaan yang lebih 

tinggi dan mesoporositas terorganisir yang mampu menjebak rantai 

polimer. Akibatnya, interaksi polimer / silika yang lebih tinggi dapat 

diperoleh. mark et al. melaporkan pembuatan komposit silika mesopori poli 

(etilen oksida) / MCM-41 mesopori dan mereka ditemukan daripada setelah 

menekan campuran fisik pada suhu 100°C transisi pelelehan polimer telah 

lenyap daripada efek lebih terlihat jelas untuk polimer dengan berat molekul 

rendah (Giraldo et al, 2007) 

2.2 Surfaktan 

Surfaktan adalah molekul pengarah dalam pembentukan pori silika. 

Surfaktan memiliki gugus hidrofilik dan hidrofobik yang merupakan 

molekul organic. Surfaktan bila dilarutkan dalam air akan membentuk 
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misel, sementara pada pembentukan silika mesopori, spesies silika akan 

menyusun diri pada permukaan misel (berpolimer) dan misel sebagai 

template/cetakan pori pada tahap akhir sintesis silika mesopori akan 

dilepaskan dengan pelarutan atau kalsinasi. Ada tiga jenis surfaktan yang 

sering digunakan dan dijual untuk mensintesis pori silika, seperti contoh di 

bawah ini (Zhao, d., & Wan, Y., 2007): 

a) Surfaktan kationik, merupakan surfaktan yang memiliki gugus bermuatan 

positif, hingga dapat membentuk hubungan langsung dengan anion dari 

gugus SiO dari sumber silika. Namun karena akan menghasilkan gas Br2 

atau Cl2 waktu pelepasan surfaktan saat akhir sintesis silika mesopori, maka 

surfaktan kationik bersifat beracun. Contoh surfaktan kationik, 

Cethyltrimethylammonium bromide (CTAB) dan N-dodecylpyridinium 

chloride. 

(a)  (b)  

Gambar 2.2 (a) CTAB dan (b) N-Dodecylpyridinium choloride Zhao (2007) 

 

b) Surfaktan Anionik, yaitu surfaktan yang memiliki gugus yang sama 

bermuatan negatif dengan gugus silika SiO-, hingga tidak dapat sebagai 

templat atau tidak dapat membentuk silika mesopori. Contoh surfaktan 

anionik, Sodium-dodecyl-sulphonate dan sodium dodecylbenzene 

sulphonate. 
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(a)  

(b)  

Gambar 2.3 (a) Sodium-dodecyl-sulphonate dan (b) sodium-dodecyl-

benzene-sulphonate (Zhao, 2007) 

 

c) Surfaktan Non-ionik tersedia dengan bermacam struktur kimia, 

digunakan secara luas dalam bidang industri, harga murah, tidak beracun 

dan biodegradable. Surfaktan non-ionik memiliki sifat fasa yang banyak, 

nilai CMT yang rendah dan sangat disukai untuk mensintesis padatan 

mesopori. Contoh surfaktan non-ionik, co-polimer poly(ethylene-oxide)n-

poly(propylene-oxide)m-poly(ethylene oxide)n dan Oligomeric alkyl-

ethylene oxide (Brij). 

(a)  (b)  

Gambar 2.4 (a) poly(ethylene-oxide)n-poly(propylene-oxide)m-

poly(ethylene-oxide)n (johansson, 2008) dan (b) Oligomeric alkyl-ethylene-

oxide (Brij) (Zhao,2007) 

 Morfologi silika yang dihasilkan bergantung pada bentuk templat yang 

digunakan. Templat merupakan misel yang dibuat oleh susunan surfaktan 

dalam suatu pelarut. Seperti surfaktan non-ionik P123, yaitu blok co-

polimer polyethylene-oxide-polypropylene-oxide-poly (ethylene oxide) 

dengan singkatan [(EO)20(PO)70(EO)20] dalam pelarut air. Menurut 
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Ganguly, R., (2007) bentuk misel dari surfaktan P123 dalam air ditentukan 

oleh surfaktan dan keberadaan garam dalam larutan. Pada konsentrasi 

sedang surfaktan P123 akan membentuk misel bola sementara pada 

konsentrasi tinggi dan keberadaan garam NaCl membentuk batang. Pada 

konsentrasi surfaktan lebih tinggi lagi maka surfaktan menyusun diri 

membentuk lamellar. 

Untuk membuat surfaktan membentuk misel harus ada jumlah 

minimum dari larutan tersebut. Ini disebut konsentrasi micelle kritis, CMC. 

CMC bergantung pada suhu dan untuk P123 CMC adalah 0,4 g/L pada 

22°C dan 0,04 g/L pada 30°C. Penting untuk diketahui bahwa jumlah 

surfaktan yang lebih tinggi daripada konsentrasi misel kritis hanya akan 

membentuk lebih banyak dan tidak ada misel yang lebih besar (Johanson, 

2016). 

2.3 Metoda Sol-gel 

 Silika mesopori ditinjau dari segi proses sintesis merupakan oksida silika 

yang disintesis dengan keberadaan surfaktan sebagai templat untuk 

polikondensasi spesies silisik dari sumber silika berupa TEOS/TMOS atau 

Na2SiO3. Ada beberapa metoda yang dapat digunakan untuk mensintesis 

silika mesopori dari precursor TEOS/TMOS, Na2SiO3 dan surfaktan 

sebagai templat mesopori silika. Metoda yang paling umum digunakan 

adalah metoda sol-gel dan metoda hidrotermal. Metoda hidrotermal 

dilakukan bila menggunakan templat kation dan anion, sementara metoda 

sol-gel pada temperatur ruang digunakan bila memakai templat non-ionik 
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dan dengan keberadaan garam. Sementara metoda sonokimia, dan metoda 

spray drying dilakukan dengan tujuan berturut-turut untuk membuat larutan 

awal lebih homogen dan proses pengeringan/kondensasi berjalan lebih 

cepat. 

          Pada prinsipnya metoda sol-gel dimulai dari pembentukan larutan 

surfaktan dan precursor, dilanjutkan pembentukan sol, gel, pengendapan 

dan diakhiri dengan pelepasan surfaktan. Namun pada metoda hidrotermal 

tahap pembentukan gel dan kondensasi dibantu oleh suhu sampai 

temperatur 180°C. Sementara, pada proses sol-gel pembentukan sol, gel dan 

pembentukan padatan berlangsung secara bertahap dengan bantuan garam 

dan pH larutan pada temperatur rendah (ruang), hingga ukuran dan 

marfologi silika nesopori yang dihasilkan lebih homogen.  

     Reaksi dasar pelarutan sodium silikat dan hidrolisis silikat membentuk 

asam silika sebagai berikut, 

Na2SiO3(s) + H2O  Na+
(aq) + SiO3

2-
(aq) 

Na+
(aq) + SiO3

2-
(aq) + HCl (4M)  pH 2-3  Si(OH)4(aq) + NaCl(aq) 

Untuk bisa terjadi polimerisasi silika, maka dengan bantuan katalis asam 

atau basa akan meprotonasi gugus silanol atau deprotonasi gugus silanol 

sebagai berikut. 

Dalam suasana basa, 

Si(OH)4 + OH-            Si(OH)3O
- + H2O 
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Dalam suasana asam, 

Si(OH)4 + H3O
+            Si(OH)3OH2

+ + H2O 

Gugus SiO- dan Si-OH2
+ yang terbentuk dapat mengalami polimerisasi 

(kondensasi), sebagai berikut, 

Si(OH)3O
- + Si(OH)3OH2

+              Si(OH)3—O— Si(OH)2O
- + OH- 

       Pada metoda hidrotermal, proses pemanasan dipercaya meneruskan 

proses kondensasi silika pada lapisan lebih luar dari permukaan surfaktan 

yang utama. Hal ini dibuktikan oleh Yu, Q., et al. (2012), bahwa 

pendinginan yang dilakukan dengan air kran setelah proses hidrotermal 

akan menghasilkan bulatan silika mesopori berukuran kecil, dibanding 

dengan pendinginan dibiarkan sampai temperatur kamar. Sementara metoda 

sol-gel proses pada temperatur kamar dengan keberadaan garam dapat 

menghasilkan mesopori silika dengan bentuk dan ukuran yang homogen 

(Yu, C., et al., 2001). 

        Sementara menurut Sieara, L., & Guth, L., J., (1999) pembentukan 

silika mesopori dipengaruhi oleh lima faktor utama, yaitu pH campuran dan 

keberadaan garam, rasio surfaktan/silika, waktu pematangan dan temperatur 

kalsinasi, sebagai berikut: 

1) pH campuran, campuran misel (surfaktan, air, asam) dengan larutan 

silikat (Na2SiO3, air) pada pH rendah (pH<2) akan membentuk asam silika 

Si(OH)4 dengan gugus Si-OH lebih banyak dikelilingi oleh molekul air 

hingga kondensasi akan lambat. Sementara pada pH lebih tinggi terjadi 
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pembentukan gugus SiO-, mengurangi gugus Si-OH dan mengurangi ikatan 

hydrogen dengan air, hingga kondensasi spesies silika cepat terjadi. 

2) Rasio mol surfaktan/Si, pada rasio mol surfaktan/Si tinggi akan 

membantu pembentukan misel dan menghindari pembentukan silika mikro 

pori sementara. 

3) Waktu pematangan, pada waktu pematangan yang lama akan 

meningkatkan tingkat polimerisasi dan dihasilkan mesopori silika dalam 

ukuran besar. 

4) Temperatur kalsinasi, temperatur kalsinasi mempunyai dua fungsi, 

pertama untuk menstabilkan polimer silika yang terbentuk, kedua 

mengoptimalkan pengeluaran surfaktan hingga dihasilkan pori silika yang 

lebih besar. 

      Menurut Kasuge, et al., (2004) Rasio mol reaktan surfaktan P104 : 

HNO3 : H2O : SiO2 sebesar 0,017 : 5,68 : 196 : 1 mol, merupakan kondisi 

optimum yang ditemukan untuk mensintesis silika mesopori. Pada kondisi 

pH yang sama ternyata jenis asam akan mempengaruhi agregat bulatan 

silika mesopori yang dihasilkan. Asam yang lebih hidrofilik akan 

menghasilkan interaksi yang kuat dengan surfaktan nonionik, seperti untuk 

surfaktan P104 dengan asam nitrat (HNO3) yang lebih hidrofilik daripada 

HCl menghasilkan bulatan silika mesopori bukan agregat silika mesopori. 

Jumlah surfaktan P104 sebesar 0,017 menunjukkan bahwa konsentrasi ini 

diatas CMC P104 dalam air sebanyak 0,04 gram/liter pada temperatur 



17 

 

 

 

sampai 30°C. Sementara pada temperatur lebih tinggi akan memberikan 

CMC lebih rendah lagi yaitu 0,004 gram/liter. 

2.4 Karakterisasi Senyawa Hasil 

     Karakterisasi sampel dilakukan dengan tiga pengujian yaitu XRD, SEM 

dan BET. Pengujian XRD digunakan untuk melihat difraktogram (pola 

difraksi sinar-X) suatu padatan kristal dan untuk melihat keberadaan pori 

pada sudut 2θ kecil 1 s/d 10. Pengujian SEM digunakan untuk melihat 

morfologi objek mikroskopis dengan perbesaran yang cukup tinggi dan data 

luas permukaan untuk parameter struktur yang berkaitan dengan pori yaitu 

ukuran mikro dan meso dikarakterisasi menggunakan pengukuran isoterma 

adsorpsi-desorpsi nitrogen (BET). 

2.4.1 Karakterisasi Difraktometer sinar-X (XRD) 

Difraktometer sinar-X adalah suatu alat yang dapat digunakan untuk 

melihat difraktogram (pola difraksi sinar-X)  suatu padatan kristal yang bila 

diberi sinar-X. Difraktometer sinar-X (XRD) umumnya digunakan sebagai 

metode mengkarakterisasi struktur kristal suatu materi pada 2θ 10-100 dan 

juga untuk menentukan ada atau tidaknya pori pada suatu materi. Materi 

yang memiliki pori antara 2-50 nm (meso) akan memberikan puncak 

difraktogram pada 2θ 1-10 dengan pola satu atau dua puncak pada 2θ 1-3 

(1, 3/2, 3), diiringi oleh puncak kecil pada 2θ 5-10. Suatu krital memiliki 

bidang yang dibentuk oleh atom-atom yang tertata secara teratur. Sinar-X 

yang mengenai bidang akan didifraksikan dengan sudut tertentu sesuai 

dengan sudut sinar datang.  
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Hasil yang diperoleh dari pengukuran dengan menggunakan instrument 

Difraktometer sinar-X (XRD) adalah grafik dikfraktogram. Difraktogram 

adalah output yang merupakan grafik antara 2θ (diffraction angle) pada 

sumbu X versus intensitas pada sumbu Y. 

  

Gambar 2.5. Pola XRD dari silika mesopori yang disintesis dengan 

C16ValS (Gao et al, 2006) 

 

2θ merupakan sudut  antara sinar datang dengan sinar pantul. Sedangkan 

intensitas merupakan jumlah banyaknya X-Ray yang didifraksikan oleh 

kisi-kisi kristal yang mungkin. Kisi kristal ini juga tergantung dari kristal itu 

sendiri. Kisi-kisi ini dibentuk oleh atom-atom penyusun kristal. Jika tidak 

ada atom-atom yang menyusun suatu bidang kisi pada kristal, maka sinar X 

yang datang tidak dapat didifraksikan atau dengan kata lain tidak ada kisi 

tersebut. 
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2.4.2 Karakterisasi Scanning Electron Microscopy (SEM) 

Scanning electron microscopy (SEM) merupakan alat karakterisasi 

yang digunakan untuk melihat objek mikroskopis dengan perbesaran yang 

cukup tinggi. Signal yang berasal dari interaksi elektron dan sampel akan 

memberikan informasi tentang morfologi luar (tekstur) sampel. Prinsip 

kerja dari SEM ini adalah dengan menggambarkan permukaan benda atau 

material dengan berkas electron yang dipantulkan dengan energi tinggi.  

Permukaan material yang disinari atau terkena berkas elektron akan 

memantulkan kembali berkas elektron atau dinamakan berkas elektron 

sekunder ke segala arah. Tetapi dari semua berkas elektron yang 

dipantulkan terdapat satu berkas elektron yang dipantulkan dengan 

intensitas tertinggi.  

Detektor yang terdapat di dalam SEM  akan mendeteksi berkas elektron 

berintensitas  tertinggi yang dipantulkan oleh benda atau material yang 

dianalisis. Dapat juga menentukan lokasi berkas elektron yang berintensitas 

tertinggi. Dengan memanfaatkan berkas pantulan dari sampel maka 

informasi dapat di ketahui dengan menggunakan program pengolahan citra 

yang terdapat dalam computer. Gambar di bawah ini merupakan SEM 

mikrografik dari beberapa silika mesopori hasil penelitian Kosuge et al 

(2004). 
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Gambar 2.6. SEM mikrogafik beberapa sampel hasil analisis Kosuge et al 

(2004) 
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BAB V 

KESIMPULAN DAN SARAN 

5.1 Kesimpulan 

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat diambil kesimpulan 

sebagai berikut: 

1. pH campuran optimum dalam mensintesis silika mesopori adalah pada pH 

5 yang menghasilkan silika mesopori dengan ukuran partikel besar dan 

bentuk morfologi silika yang sedikit mulai terpisah. 

2. Waktu pematangan optimum dalam mensintesis silika mesopori adalah 6 

jam menghasilkan silika mesopori dengan ukuran partikel besar dan 

bentuk morfologi silika yang terpisah satu sama lain. 

5.2 Saran 

Agar diperoleh silika mesopori terbaik dengan bentuk pori relatif  

homogen dan morfologi yang seragam maka perlu dikaji mengenai konsentrasi 

campuran surfaktan dengan natrium silikat  Karena bentuk silika mesopori juga 

dipengaruhi oleh surfaktan maka pada penelitian lebih lanjut perlu diteliti 

konsentrasi surfaktan yang digunakan. 
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