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ABSTRAK 

INES BELLA AGUSTINA. Sintesis dan Karakterisasi Komposit UPR/Core-Shell 

SiO2@Fe3O4 Berbahan Dasar Sekam Padi sebagai Material Penyerap Gelombang 

Mikro. Dibawah Bimbingan YUSMANIAR, WISNU ARI ADI.  

 

Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis komposit UPR (Unsaturated Polyester 

Resin)/core-shell SiO2@Fe3O4 berbahan dasar sekam padi sebagai material penyerap 

gelombang mikro. Pada penelitian ini material silika yang dihasilkan disintesis 

menggunakan metode sol-gel dari sekam padi. Sedangkan material magnetit disintesis 

menggunakan metode kopresipitasi antara FeCl3.6H2O dan FeCl2.4H2O dengan larutan 

alkali NaOH. Kedua material ini kemudian digabungkan menjadi satu material tunggal 

yang disebut sebagai core-shell dimana silika (SiO2) sebagai core (bagian inti/dalam) 

dan magnetit (Fe3O4) sebagai shell (bagian luar/pelapis). Pengujian dilakukan dengan 

membuat komposit dan mengkomposisikan core-shell SiO2@Fe3O4 sebagai filler pada 

matriks UPR menggunakan perbandingan tertentu. Komposit dengan berbagai 

perbandingan kemudian diuji serapan gelombang mikro menggunakan VNA (Vector 

Network Analyzer) pada frekuensi 8 GHz - 12 GHz. Hasil pengujian membuktikan 

bahwa material UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 dengan komposisi komposit 80%:20% 

dapat menyerap gelombang mikro pada frekuensi 11 GHz dengan besar serapan 

mencapai -30,941 dB. 

 

Kata kunci. Silika, Magnetit, Sol-Gel, Kopresipitasi. 
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ABSTRACT 

INES BELLA AGUSTINA. Synthesis and Characterization of UPR/Core-Shell  

SiO2@Fe3O4 Composites from Rice Husk as Microwave Absorption Materials. Under 

YUSMANIAR, WISNU ARI ADI Directions. 

 

The purpose of this research is for synthesis UPR (Unsaturated Polyester Resin)/core-

shell SiO2@Fe3O4 composites from rice husk as microwave absorption materials. In 

this research silica material was synthesized by using sol-gel methods from rice husk 

and magnetite material was synthesized by using coprecipitation methods from 

FeCl3.6H2O and FeCl2.4H2O with NaOH solution. These two materials are then 

combined into one single material called core-shell where silica (SiO2) as core and 

magnetite (Fe3O4) as shell. Then made a composite where core-shell SiO2@Fe3O4 is 

the filler and UPR is the matrix and composite both using different composition. 

Composite with different compotition next tested for electromagnetic microwave 

absorption using VNA (Vector Network Analyzer) at 8 GHz-12 GHz frecuency. The 

result proved that UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 with 80%:20% composite composition 

was be able to absorb electromagnetic waves at 11 GHz frecuency with absorption 

large range up to -30,941 dB. 

 

 

Key Words. Silica, Magnetite, Sol-Gel, Coprecipitate. 
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   BAB I 

PENDAHULUAN 

A. Latar Belakang  

Teknologi penyerapan gelombang mikro merupakan salah satu teknologi yang 

perlu dikembangkan untuk mengontrol masalah yang ditimbulkan oleh 

electromagnetic interference (EMI). Teknologi ini telah melahirkan sebuah material 

baru dimana material ini bersifat meredam pantulan atau menyerap gelombang mikro, 

sehingga benda yang dilapisi oleh material penyerap gelombang mikro tidak terdeteksi 

oleh Radio Detection and Ranging (RADAR) (Syamsir dan Astuti, 2012). Diketahui 

bahwa sifat material penyerap gelombang mikro dapat digunakan untuk berbagai 

aplikasi bidang teknologi modern, seperti telekomunikasi, pesawat udara, kapal, 

pelapis anti gangguan elektromagnetik, militer, dan lainnya. Sifat penyerap gelombang 

mikro didesain khusus untuk memberikan perlindungan elektromagnetik dalam 

berbagai bidang aplikasi seperti yang telah disebutkan diatas (Xiang et al., 2005; 

Grimes et al., 2000).  

Syarat material untuk dapat digunakan sebagai penyerap gelombang mikro 

adalah memiliki sifat permitivitas listrik dan permeabilitas magnetik. Permitivitas 

adalah ukuran efek material pada medan listrik dalam gelombang mikro. Diketahui 

bahwa material silika mempunyai sifat permitivitas listrik karena mengandung gugus 

aktif berupa silanol (-Si-OH) dan siloksan (Si-O-Si). Sedangkan magnetit (Fe3O4) atau 

besi (II,III) oksida juga diketahui memiliki sifat permeabilitas magnetik. Permeabilitas 

adalah ukuran efek material pada komponen magnetik dari gelombang. Kedua 

komponen berkontribusi pada pengurangan panjang gelombang dalam materi. Selain 

itu, karena gelombang elektromagnetik digabungkan, kerugian dalam medan magnet 

maupun listrik akan melemahkan energi dalam gelombang, sehingga material yang 

mengandung sifat permitivitas listrik dan permeabilitas magnetik sangat baik 

digunakan sebagai penyerap gelombang mikro (Liu et al., 2013). 

Pada penelitian kali ini, akan digunakan material silika dari sekam padi dan 

magnetit (Fe3O4) sebagai bahan penyerap gelombang mikro yang lebih efisien dengan 

cara dibuat menjadi core-shell. Hasil yang diharapkan pada penelitian ini material 

silika akan terlapisi (coating) dengan magnetit sehingga dapat membentuk core-shell 

dimana material silika sebagai inti (core) dan magnetit sebagai pelapis (shell). Hal ini 

dapat dilakukan dengan cara modifikasi gugus permukaan pada material silika. Proses 

modifikasi adalah dengan mengubah gugus –Si-OH menjadi –Si-OM. Dimana M 

adalah beberapa spesies baik sederhana ataupun kompleks selain H. Modifikasi akan 

mempengaruhi secara signifikan terhadap proses adsorpsi. Menurut Jal et al., (2004), 

berdasarkan jenis senyawa yang digunakan, modifikasi material silika dapat dibedakan 
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menjadi dua jenis, yaitu organofungsionalisasi jika zat pemodifikasinya adalah gugus 

organik dan anorganofungsionalisasi jika gugus yang terikat pada permukaan adalah 

senyawa organologam atau oksida logam. Penelitian ini akan memodifikasi gugus 

permukaan material silika dengan magnetit sehingga terjadi crosslink dan membentuk 

core-shell SiO2@Fe3O4 sebagai material penyerap gelombang mikro yang lebih 

efisien. 

Penelitian sebelumnya telah dilakukan oleh Srivasta dan Sharma (2013) 

mengenai sintesis dan karakterisasi nanopartikel Fe3O4@n-SiO2 serta penggunaannya 

untuk menghilangkan logam Cr(VI) dari larutan. Berdasarkan penelitian mereka 

dihasilkan nanopartikel oksida besi (Fe3O4) yang sebelumnya telah disintesis dengan 

metode kopresipitasi membungkus permukaan nanosilika. Pada hasil SEM terlihat 

nanopartikel magnetit (Fe3O4) membungkus nanopartikel silika (SiO2). Core-shell 

nanopartikel Fe3O4@n-SiO2 telah berhasil digunakan untuk menghilangkan logam 

Cr(VI) dari larutan. Berdasarkan data yang tertera, semakin banyak penambahan core-

shell nanopartikel Fe3O4@n-SiO2, maka tingkat kemampuan penghilangan logam 

Cr(VI) semakin baik.  

Pemilihan sekam padi sebagai penghasil material silika pada penelitian ini 

karena telah diketahui bahwa sekam padi mengandung material silika paling banyak 

dibandingkan dengan produk samping padi lainnya. Kandungan abu dalam sekam padi 

adalah sekitar 20% dan lebih dari 90% abu tersebut adalah silika. Sapei et al., (2012) 

telah berhasil mensintesis material silika yang berasal dari sekam padi Kota Mojokerto 

dan menghasilkan kemurnian lebih dari 95%. 

Telah banyak metode yang dilakukan untuk mensintesis sebuah material. 

Material silika dan magnetit dapat disintesis dengan menggunakan beberapa metode 

yaitu metode kopresipitasi, sol-gel, hidrotermal, dan lain-lain. Pada penelitian kali ini 

akan digunakan metode sol-gel sebagai penghasil material silika. Dipilihnya metode 

ini karena dapat berlangsung pada temperatur rendah, prosesnya relatif mudah 

dilakukan, menghasilkan produk dengan kemurnian dan kehomogenan yang tinggi, 

relatif murah dan silika yang dihasilkan tidak beracun (Andreas et al., 2016). 

Sedangkan untuk sintesis magnetit digunakan metode kopresipitasi. Metode ini 

merupakan metode yang menggunakan peralatan relatif sederhana dan mudah namun 

tetap dapat menghasilkan partikel dalam orde mikrometer bahkan nanometer. 

Penggunaan dan pemanfaatan material komposit dewasa ini semakin 

berkembang. Komposit adalah suatu jenis bahan baru hasil rekayasa yang terdiri dari 

dua atau lebih bahan dimana sifat masing-masing bahan berbeda satu sama lainnya baik 

itu sifat kimia maupun fisika dan tetap terpisah dalam hasil akhir bahan tersebut (bahan 

komposit). Komposit polimer komersil pada umumnya menggunakan resin termoset 



 

3 
 

sebagai matriks karena penggunaannya yang lebih cocok untuk bidang struktural. 

Diantara semua jenis resin termoset, jenis yang paling umum digunakan yaitu resin 

poliester tidak jenuh (Unsaturated Polyester Resin). Resin poliester dikenal sebagai 

resin yang paling sering digunakan untuk pembuatan komposit, karena harganya yang 

cukup murah, memiliki sifat fleksibel, mudah diproses dan dibentuk, serta memiliki 

sifat mekanik yang baik.  

Bahan penyerap pada umumnya terdiri dari dua unsur, yaitu serat (fiber) 

sebagai pengisi dan bahan pengikat serat-serat tersebut yang disebut matriks.  Pada 

penelitian ini akan digunakan UPR (Unsaturated Polyester Resin) sebagai matriks dan 

core-shell SiO2@Fe3O4 sebagai filler lalu membentuk komposit. Komposit UPR/core-

shell SiO2@Fe3O4 akan dibuat dalam berbagai konsentrasi untuk kemudian hasil yang 

diperoleh diuji serapan gelombang mikro menggunakan VNA (Vector Network 

Analyzer).  

 

B. Perumusan Masalah 

Berdasarkan pembatasan masalah yang telah diuraikan, maka dapat disimpulkan 

masalah pada penelitian ini dirumuskan sebagai berikut: 

“Bagaimana mensintesis komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 berbahan dasar sekam 

padi sebagai material penyerap gelombang mikro?” 

 

C. Tujuan Penelitian 

Berdasarkan perumusan masalah yang telah diuraikan diatas, adapun tujuan dari 

penelitian ini adalah untuk mensintesis komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 

berbahan dasar sekam padi sebagai material penyerap gelombang mikro. 

 

D. Manfaat Penelitian 

Penelitian ini diharapkan dapat : 

1. Memberi informasi mengenai sintesis material silika dari sekam padi dengan 

metode sol-gel. 

2. Memberi informasi mengenai sintesis magnetit (Fe3O4) menggunakan metode 

kopresipitasi. 

3. Memberi informasi bagaimana mensintesis dan memodifikasi core-shell 

SiO2@Fe3O4. 

4. Memberi informasi pembuatan komposit UPR/core shell SiO2@Fe3O4. 

5. Menentukan metode yang lebih mudah dan efisien untuk sintesis material penyerap 

gelombang mikro. 

6. Membuat material penyerap gelombang mikro yang lebih efisien dan terbaharukan. 
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BAB II 

KAJIAN PUSTAKA 

A. Silika 

Di alam, material silika ditemukan dalam beberapa bahan alam seperti pasir, 

kuarsa, gelas, sekam dan sebagainya. Material silika adalah salah satu padatan 

anorganik dimana mempunyai situs aktif berupa gugus silanol (Si-OH) dan siloksan 

(Si-O-Si) di permukaan serta sifat fisik seperti porositas, luas permukaan dan 

kestabilan mekanik (Sulastri dan Kristianingrum, 2010). Material silika merupakan 

salah satu bahan kimia berstruktur amorf dan kristalin. Material silika bentuk amorf 

merupakan material silika yang terdiri atas globula – globula SiO4 tetrahedral yang 

tersusun secara acak dan membentuk kerangka tiga dimensi yang lebih besar (Oscik, 

1982). Sedangkan material silika kristalin memiliki keteraturan yang sempurna. Pada 

temperatur tinggi dan waktu yang lama material silika amorf dengan sendirinya akan 

menjadi padatan kristalin. 

    
        (a)                         (b) 

Gambar 1. Struktur Kristal dan Amorf dari Material Silika (Handoyono, 1996) 

 

 Nama material silika menurut IUPAC adalah silikon dioksida dengan rumus 

molekul SiO2. Sedangkan nama lain dari material silika adalah kuarsa, silikat dioksida, 

dan silikon (IV) oksida. Material silika mempunyai massa molar sebesar 60,08g mol-1, 

tidak larut dalam air dingin, air panas maupun alkohol, tetapi larut dalam HF. Material 

silika mempunyai titik leleh sebesar 1610 oC dan titik didih 2230 oC (Handoyono, 

1996). 

Material silika bersifat inert terhadap halogen kecuali flourin dan juga inert 

terhadap semua asam kecuali HF, karena reaksi dengan HF akan menghasilkan asam 

silikon heksaflorid. Persamaan reaksinya: 

SiO2 (s) + 4HF (aq)      SiF4 (aq) + 2H2O (l) 

Dalam asam berlebih reaksinya adalah: 

SiO2 (s) + 6HF (aq)    H2(SiF6) (aq) + 2H2O (g) 



 

5 
 

Silika juga dapat bereaksi dengan basa, terutama dengan basa kuat, seperti dengan 

hidroksida alkali: 

SiO2 (s) + 2NaOH (aq)     Na2SiO3 + H2O  

Material silika dibuat dengan mencampurkan larutan natrium silikat dengan suatu 

asam mineral. Hasil dari reaksi ini adalah suatu dispersi pekat yang akhirnya akan 

memisahkan partikel dari silika terhidrat yang dikenal sebagai silika hidrosol atau asam 

silikat yang kemudian dikeringkan pada suhu tertentu sehingga nantinya akan 

membentuk silika gel. Persamaan reaksinya:  

Na2SiO3 (aq) + 2HCl (aq)   H2SiO3(l) + 2NaCl (aq) 

H2SiO3 (s)      SiO2.H2O (s)   

 

           
    Gambar 2. Silika Gel (Hadi, 2012) 

 

Kelebihan yang dimiliki material silika antara lain adalah tidak terbakar, dapat 

disintesis melalui proses sol-gel dengan melakukan kondensasi larutan natrium silikat 

dalam suasana asam, serta regenerasi pada suhu rendah (100-200 oC). Selain kelebihan 

yang telah disebutkan, material silika juga mempunyai beberapa kelemahan. 

Penggunaan material silika sebagai adsorben telah banyak digunakan, dan dapat juga 

digunakan untuk menyerap ion-ion logam dengan prinsip pertukaran ion, namun 

kemampuannya untuk menyerap logam terbatas. Diketahui material silika jenis situs 

aktif hanya berupa gugus silanol (Si-OH) dan siloksan (Si-O-Si). Gugus silanol 

mempunyai sifat keasaman yang rendah, dan mempunyai oksigen dimana sebagai atom 

donor yang sifatnya lemah. Pada dasarnya, satuan mineral silika mengandung kation 

Si4+ yang terkoordinasi secara tetrahedral dengan anion dari O2-. Namun demikian, 

susunan tetrahedral SiO4 pada material silika tidak beraturan (Oscik, 1982). 
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       Gambar 3. Susunan Material Silika (Oscik, 1982) 

 

 
Gambar 4. Rangka Silika (Merdekani, 2013) 

 

Material silika biasanya banyak ditemukan dalam bentuk plastis atau pasta putih 

yang berubah menjadi bubuk putih dimana sifatnya akan jauh lebih keras setelah 

dilakukan proses pengeringan. Di alam, kristal silika juga biasanya berbentuk struktur 

mikro yang besar atau lembar yang sangat tipis seperti kristal dalam sistem monoklinik. 

 

    
              Gambar 5. Kristal Silika (Merdekani, 2013) 
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Tabel 1. Sifat Fisik Material Silika (Accuratus, 2013) 

Sifat Mekanik Satuan Ukur SI/Metrik Imperial 

Densitas gm/cc (lb/ft3) 2,2 137,4 

Porositas % (%) 0 0 

Warna - Tidak Berwarna - 

Kelenturan MPa (lb/in3x 103) - - 

Elatisitas GPa (lb/in3x 106) 73 10,6 

Ukuran GPa (lb/in3x 106) 41 6 

Rasio Keracunan - 0,17 0,17 

Kekuatan Tekan MPa (lb/in3x 103) 1108 160,7 

Kekerasan kg/mm2 600 - 

Kekuatan MPa·mm1/2 - - 

Batas Suhu yang Diperbolehkan oC (oF) 1100 2000 

Sifat Termal    

Konduktifitas Termal W/m·oK 

(BTU·in/ft2·hr·oF) 

1,38 9,6 

Koefisien Ekspansi Termal 10-6/oC (10-6/oF) 0,55 31 

Spesifik Panas J/Kg·oK 

(Btu/lb·oF) 

740 0,18 

Sifat Dielektrik    

Kemampuan Dielektrik ac-kv/mm 

(volts/mil) 

30 750 

Konstanta Dielektrik @ 1 MHz 3,82 3,82 

Volume Resistivitas ohm·cm >1010 - 

 

 

B. Gelombang Mikro 

Penyerap gelombang mikro atau adsorbent microwave secara konvensional telah 

banyak digunakan untuk memberikan perlindungan elektromagnetik dan sebagai 

penyerap dalam bidang aplikasi seperti pesawat terbang, kapal, dan bidang 

telekomunikasi (Xiang et al., 2005; Grimes et al., 2000). Gelombang mikro merupakan 

suatu radiasi elektromagnetik yang mempunyai batas frekuensi 300 MHz hingga 300 

GHz. Radiasi elektromagnetik berbentuk gelombang elektromagnetik, yaitu 

gelombang yang tidak membutuhkan medium dalam perambatannya. Gelombang 

mikro adalah suatu gelombang elektromagnetik sama seperti gelombang cahaya, tetapi 

energi gelombang ini tidak dapat dilihat dengan mata karena panjang gelombangnya 

jauh lebih besar dari panjang gelombang cahaya (di luar spektrum sinar cahaya 
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tampak). Meskipun begitu, keduanya sama-sama berada dalam spektrum gelombang 

elektromagnetik. Cahaya mempunyai panjang gelombang elektromagnetik sekitar 400-

700 nm (1nm = 10-9 m). Sedangkan untuk gelombang mikro adalah sebesar 1-30 cm 

(1cm = 10-2 m) (Ritonga et al., 2015).  

 
Gambar 6. Spektrum Gelombang Elektromagnetik (Ibrahim et al., 2012) 

 

Selain gelombang mikro, beberapa jenis radiasi elektromagnetik adalah gelombang 

radio, radiasi inframerah, sinar X, dan sinar Y. Seluruh radiasi tersebut memiliki 

persamaan, yaitu sama-sama membentuk spektrum elektromagnetik yang bergerak 

dengan kecepatan cahaya. Namun yang membedakannya adalah pada panjang 

gelombangnya.  Panjang gelombang merupakan suatu jarak yang ditempuh sebuah 

gelombang untuk membentuk sebuah siklus yang sempurna. Panjang gelombang 

terkait dengan jumlah energi yang dibawa oleh gelombang. Gelombang mikro 

merupakan sistem pelaksanaan hubungan komunikasi dengan pemancar radio yang 

menggunakan gelombang-gelombang yang pendek (mikro). Gelombang mikro ini 

bergerak dalam satu arah garis lurus (one point line-of-sight) dan mempunyai panjang 

gelombang yang lebih pendek dibandingkan dengan sistem radio komunikasi biasa 

(Grant et al., 2008). 

          Tabel 2. Jenis-Jenis Gelombang Mikro (Skolnik, 1981) 

Jenis Gelombang Frekuensi (GHz) 

L 1-2 

S 2-4 

C 4-8 

X 8-12 

Ku 12-18 

K 18-26 

Ka 26-40 
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Pada penelitian kali ini, material penyerap gelombang mikro yang telah disintesis 

akan diuji pada rentang frekuensi 8 GHz-12 GHz (X-band). Penggunaan frekuensi ini 

karena material yang disintesis akan diaplikasikan pada peralatan yang berinteraksi 

langsung dengan gelombang mikro seperti alat elektronik, pelacak (GPS), dan 

RADAR.  

 
Gambar 7. Medan Magnet dan Medan Elektrik Sebuah Gelombang Elektromagnetik       

       (Chandra, 2011) 

 

Material penyerap gelombang mikro pada umumnya terdiri dari suatu bahan 

penyerap yang diletakkan dalam sebuah matriks. Komponen dalam matriks disebut 

juga sebagai filler, dimana harus memiliki faktor yang disesuaikan dengan ciri dari 

gelombang mikro yaitu komponen yang memiliki sifat magnetik dan elektrik (Gambar 

7). Pemakaian matriks biasanya digunakan berdasarkan dari sifat matriks yang 

mempunyai ketahanan terhadap cuaca dan suhu ekstrim. Bahan penyerap gelombang 

mikro (MAM, Microwave Adsorber Materials) memiliki rentang frekuensi yang lebar, 

densitas rendah, ringan, mudah desain, ekonomis, dan stabil terhadap pengaruh 

lingkungan. Karakteristik penyerapan gelombang elektromagnetik dapat dipengaruhi 

oleh beberapa hal diantaranya permeabilitas, permitivitas, resistivitas, konduktivitas, 

frekuensi serta tebal lapisan.  

 

 

C. Sekam Padi 

Indonesia memiliki sawah seluas 12,84 juta hektar yang menghasilkan padi 

sebanyak 65,75 juta ton. Sedangkan limbah sekam padi yang dihasilkan sebanyak 8,2 

sampai 10,9 ton. Potensi limbah yang besar ini hanya sedikit yang baru dioptimalkan. 

Secara tradisional, sekam padi biasanya hanya digunakan sebagai bahan bakar 

konvensional. Sekam padi merupakan bagian pelindung terluar dari padi (Oryza 
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sativa). Biasanya dari proses penggilingan padi dapat diperoleh sekam sekitar 20-30%, 

dedak antara 8-12% dan beras giling antara 50-63,5% data bobot awal gabah (Patabang, 

2012). 

 
Gambar 8. Sekam Padi (Rosyidi, 2013) 

 

Serat alami memiliki beberapa keuntungan dibandingkan dengan serat sintetis, 

seperti berat nya lebih ringan, dapat diolah secara alami, ramah lingkungan, merupakan 

bahan terbaharukan, mempunyai kekuatan dan kekakuan yang relatif tinggi serta tidak 

menyebabkan iritasi kulit. Selain itu, kualitas sekam padi alami dapat divariasikan dan 

mempunyai stabilitas panas yang rendah. Sekam padi adalah sisa dari proses 

penggilingan padi. Sekam padi merupakan bagian terluar yang keras dari butir padi 

yang terdiri dari atas lapisan lemma dan pellea. Sifat kekerasan pada sekam padi ini 

disebabkan oleh tingginya kandungan silika yang terdapat didalamnya. Sekam 

diketahui mengandung beberapa unsur kimia penting seperti dapat dilihat pada Tabel 

3. 

Tabel 3. Komposisi Kimia Sekam Padi (Soeswanto dan Lintang, 2011)         

Komponen Presentase % 

Silika (SiO2) 94,4 

Al2O3 0,61 

Fe2O3 0,03 

CaO 0,83 

MgO 1,21 

Na2O 0,77 

K2O 1,06 
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Material silika adalah salah satu potensi yang dapat dikembangkan dari sekam padi, 

dimana kandungannya dapat mencapai 94% dari abu sekam padi (Kamath dan Proctor, 

1998). Penggunaan material silika telah dimanfaatkan secara luas untuk pembuatan 

keramik, sintesis zeolit sebagai katalis, berbagai jenis komposit organik-anorganik, 

sebagai fasa diam dalam kolom kromatografi, bahan pengisi (filler) polimer bahkan 

sebagai polimer, serta adsorben. Sekam padi memiliki kandungan abu yang tinggi, 

serta memiliki kandungan karbon yang juga cukup tinggi (Nurhasni et al., 2014). 

Pada penelitian sebelumnya, Sapei (2012) telah berhasil mensintesis material silika 

yang berasal dari sekam padi Kota Mojokerto dan menghasilkan kemurnian lebih dari 

95%. Dilihat berdasarkan data tersebut, maka dapat disimpulkan bahwa sekam padi 

mempunyai potensi untuk dimanfaatkan sebagai sumber material silika. 

 

D.  Metode Sol-Gel 

Metode sol-gel merupakan salah satu metode yang paling banyak digunakan untuk 

menghasilkan sintesis suatu material. Metode sol-gel adalah metode yang 

menggunakan proses kimia dengan dimulai dari bentuk ion yang lebih besar (bulk) lalu 

ditambah dengan pereaksi kimia sampai ion yang dihasilkan berukuran mikro bahkan 

nano. Kemudian mengalami perubahan fase yaitu dari fase solid (sebuk) akan berubah 

menjadi fase sol lalu menjadi gel. Prinsip metode sol-gel adalah prekursor molekular 

akan dirubah menjadi partikel berukuran mikro untuk kemudian membentuk suspensi 

koloid atau sol. Suspensi koloid ini kemudian berikatan satu dengan yang lain melalui 

proses polimerisasi untuk membentuk gel. Kemudian gel dikeringkan dan dikalsinasi 

agar menghasilkan bubuk. Tujuan dilakukannya kalsinasi adalah untuk menghilangkan 

atau mengurangi kadar air, pengotor dan sisa senyawa prekusor yang tidak dapat hilang 

pada suhu rendah. Kalsinasi akan menyebabkan terbentuknya agregat partikel, dimana 

penggerusan dari agregat yang besar tersebut diperoleh serbuk yang baik (Siregar, 

2015). 

Polimerisasi sol – gel terjadi dalam tiga tahap: 

1. Polimerisasi monomer – monomer membentuk partikel. 

2. Penumbuhan partikel. 

3. Pengikatan partikel membentuk rantai, kemudian jaringan yang terbentuk 

diperpanjang dalam medium cairan, untuk mengental menjadi suatu gel, seperti 

ditunjukkan pada Gambar 9. 

Metode sol-gel dipilih untuk mensintesis material silika karena memiliki beberapa 

keuntungan yaitu dapat diaplikasikan pada berbagai material/bersifat serbaguna 

(versatile), kehomogenan yang bagus dari campuran, ukuran partikel seragam, tidak 

menghasilkan gumpalan-gumpalan besar (non-agglomerate), prosesnya relatif mudah, 
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kemurnian lebih baik, hemat energi, pencemaran rendah, dan partikel yang dihasilkan 

dapat memiliki kristalinitas tinggi (Duhan dan Devi, 2010). Tetapi metode sol-gel juga 

memiliki beberapa kelemahan yaitu proses material cukup mahal, residu butir-butir 

halus, residu hidroksil, dan memakan waktu proses yang cukup lama (Widodo, 2010). 

 

               
               (a)                 (b) 

Gambar 9. (a) Tahapan Pembentukan Sol dan (b) Tahapan Pembentukan Gel (Widodo, 2010) 

 

Beberapa penelitian telah dilakukan untuk mensintesis material silika 

menggunakan metode sol-gel. Nopianingsih et al., (2015), telah berhasil mensintesis 

material silika dari abu sekam padi dengan menggunakan metode sol-gel. Hasil 

karakterisasi menggunakan FTIR menunjukkan sudah terbentuk silika dengan adanya 

gugus Si-O-Si, Si-O, dan Si-OH pada bilangan gelombang ±1087,85cm-1, ±952,84cm1, 

dan ±3361,93 cm-1 yang merupakan gugus utama silika gel.  

 
     Gambar 10. Diagram Proses Metode Sol-Gel (Brinker dan Scherer, 1990 



 

13 
 

E.  Magnetit (Fe3O4) 

Magnetit (Fe3O4) merupakan salah satu oksida besi selain maghemit (α-Fe2O3) dan 

hematit (α-Fe2O3) yang menunjukkan kemagnetan paling kuat di antara oksida-oksida 

besi yang lain sehingga banyak dimanfaatkan di berbagai bidang (Teja & Koh, 2009). 

Magnetit (Fe3O4) mengandung ferrous atau FeO (sebagai oksidator) dan ferric atau 

Fe2O3 (sebagai reduktor), dan seringkali disebut sebagai besi (II) (III) oksida. Berikut 

reaksi sintesis untuk magnetit:     

   FeO   + Fe2O3     Fe3O4 

Struktur magnetik pada Fe3O4 terdiri dari dua magnetik sublatis (disebut A dan B) 

yang dipisahkan oleh oksigen. Pertukaran interaksi dimediasi oleh anion oksigen. 

Dimana ketika ini terjadi, interaksi tersebut disebut interaksi tidak langsung atau 

superexchange (Moskowitz, 1990). Gambar dibawah menunjukkan sel unit dan 

struktur spinel dari magnetit dimana dapat dilihat struktur tetrahedral: ion Fe dikelilingi 

oleh empat ion oksigen. Sedangkan struktur oktahedral: ion Fe dikelilingi oleh enam 

ion oksigen. 

 

 
        Gambar 11. Struktur Spinel dan Sel Unit dari Magnetit (Fe3O4) (Blaney, 2007) 

 

Dipilihnya magnetit sebagai salah satu material penyerap adalah karena merupakan 

salah satu fase dari oksida besi yang bersifat amfoter dan memiliki daya serap tinggi. 

Selain itu, syarat pembuatan suatu material penyerap gelombang adalah memiliki sifat 

permeabilitas magnetik, dimana sifat ini dimiliki oleh Fe3O4. Kelebihan Fe3O4 lainnya 

adalah dapat dipisahkan dari media dengan proses magnetik yang sederhana, efisien, 

ekonomis dan tidak beracun. Pada penelitian ini, magnetit (Fe3O4) akan dimanfaatkan 

sebagai material penyerap gelombang dengan cara dibuat menjadi core-shell dengan 

silika.  
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Penelitian sebelumnya telah dilakukan sintesis nanokomposit Fe3O4 sebagai bahan 

penyerap magnetik pada gelombang mikro dimana PAni sebagai matriks, dan 

nanopartikel Fe3O4 sebagai filler. PAni disintesis menggunakan metode polimerisasi 

oksidasi secara kimia, dan nanokomposit Fe3O4 disintesis dengan cara menyisipkan 

nanopartikel Fe3O4 kedalam matriks PAni melalui pencampuran secara mekanik. Hasil 

pengujian VNA menunjukkan nilai Reflection Loss maksimum terjadi pada sampel 

dengan berat 0.2 gram yaitu sebesar -53,7 dB. Hasil negatif pada Reflection Loss 

menunjukkan bahwa material tersebut mampu menyerap gelombang mikro. Semakin 

besar nilai negatif Reflection Loss maka semakin besar daya serap bahan terhadap 

gelombang mikro (Linda dan Astuti, 2012).  

 

F.  Metode Kopresipitasi 

Metode kopresipitasi merupakan salah satu metode yang digunakan untuk 

mensintesis magnetit. Kopresipitasi adalah suatu proses kimia yang didasarkan pada 

pengendapan lebih dari satu substansi secara bersama-sama ketika melewati titik jenuh 

dan terjadi nukleasi yang cepat sehingga membentuk mikropartikel. Mekanisme kerja 

metode kopresipitasi diawali dengan adanya zat terlarut yang mengendap sehingga 

akan menghasilkan endapan yang diinginkan. Pengendapan terjadi akibat adanya 

pembentukan kristal campuran. Selain itu endapan yang terbentuk dapat pula 

disebabkan oleh adanya adsorbsi (penyerapan) antara ion-ion selama proses 

pengendapan berlangsung. Kemudian ketika endapan sudah terbentuk, langkah 

selanjutnya adalah meningkatkan kemurnian dari endapan dengan cara menyaring 

endapan, melarutkannya kembali dan mengendapkan lagi secara berulang – ulang. 

Tujuannya adalah agar terjadi dekomposisi ion – ion yang terikat oleh larutan pengikat. 

Sedangkan ion – ion yang tidak terikat oleh larutan pengikat akan bereaksi dan 

membentuk produk/ hasil reaksi. Endapan yang akan dihasilkan memiliki banyak 

partikel berukuran sangat kecil (Fernandez, 2011).  

Metode ini telah banyak digunakan karena menggunakan peralatan yang relatif 

sederhana dan mudah namun tetap dapat menghasilkan partikel dalam orde mikro 

hingga nanometer. Selain itu, metode ini menggunakan energi yang sangat rendah dan 

dapat menghasilkan partikel lebih kecil dari 100 nm. Namun metode ini memiliki 

kelemahan, yaitu kelarutan dari sampel yang ada harus sama agar sama-sama 

mengendap. Kopresipitasi merupakan metode yang menjanjikan karena prosesnya 

menggunakan suhu rendah (kurang dari 100 oC) dan mudah untuk mengontrol ukuran 

partikel sehingga waktu yang dibutuhkan relatif lebih singkat.  

Beberapa penelitian mengenai sintesis magnetit menggunakan metode kopresipitasi 

telah dilakukan. Zou et al., (2014) telah berhasil mensintesis magnetit dengan 
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menggunakan metode kopresipitasi dari bubuk besi (III) klorida atau FeCl3.6H2O dan 

besi (II) klorida atau FeCl2.4H2O dan berdasarkan hasil karakterisasi FTIR, telah 

terbentuk magnetit dengan munculnya peak pada bilangan gelombang 567cm-1 yang 

merupakan gugus Fe-O.  

 

 

G.  Resin Poliester Tak Jenuh (UPR) 

Pada penelitian ini, matriks yang digunakan adalah resin poliester tak jenuh (UPR). 

Matriks merupakan konstituen utama yang melindungi dan memberikan bentuk pada 

komposit. UPR adalah salah satu bahan kimia yang dapat dipakai sebagai bahan 

perekat. UPR (Unsaturated Polyester Resin) merupakan resin cair dengan viskositas 

yang cukup rendah, mengeras pada suhu kamar dengan penggunaan katalis tanpa 

menghasilkan gas sewaktu pengesetan seperti banyak resin termoset lainnya. Mengenai 

sifat termalnya, karena banyak mengandung monomer stiren, maka suhu deformasi 

termal lebih rendah dari pada resin termoset lainnya dan ketahanan panas jangka 

panjangnya kira-kira 110-140 °C. Ketahanan dingin adalah baik secara relatif. Sifat 

listriknya lebih baik diantara resin termoset lainnya, tetapi diperlukan penghilangan 

lembaban yang cukup pada saat pencampuran dengan gelas.  

Jenis resin poliester yang digunakan sebagai matriks pada suatu komposit adalah 

jenis resin poliester yang tidak jenuh (unsaturated polyester). Penggunaan umum dari 

poliester tak jenuh ini adalah untuk membentuk fiber glass yang selanjutnya dicetak 

menjadi bentuk yang diinginkan dengan proses ikatan silang menjadi produk plastik 

yang bersifat lebih ringan dari pada aluminium, atau dapat lebih kuat dari baja.  

Resin poliester tidak jenuh dapat mengalami proses pengerasan (curing) dari fasa 

cair menjadi fasa padat ketika ditambahkan dengan katalis pada temperatur ruang 

maupun temperatur tinggi. Pada temperatur ruang, jenis katalis yang biasa digunakan 

adalah Metil Eter Keton Peroksida (MEKPo). Sedangkan pada temperatur tinggi, dapat 

digunakan katalis benzyl peroksida, biasanya dalam bentuk pasta yang terlarut pada 

larutan cair seperti dimetil ftalat (Sartika et al., 2010). 

Metode curing dilakukan untuk membuat polimer membentuk crosslink (ikatan 

silang) (Gambar 12).  

 

 
                                     (a) Poliester Tak Jenuh               (b) Stiren 
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(b) Poliester Tak Jenuh yang Mengalami Cross Link dengan Stiren 

            Gambar 12. Struktur Poliester Tak Jenuh (Dholakiya et al., 2012) 

Poliester berasal dari reaksi kimia asam dibasa yang bereaksi secara kondensasi 

dengan alkohol dihidrat. Karena asam tak jenuh digunakan dengan berbagai cara 

sebagai bagian dari asam dibasa, yang menyebabkan terdapatnya ikatan tak jenuh 

dalam rantai utama dari polimer yang dihasilkan, maka disebut poliester tak jenuh. 

(Saragih, 2014). Kemudian Poliester dilarutkan dalam monomer reaktif seperti stiren 

untuk menghasilkan cairan dengan viskositas rendah. Ketika mengering, monomer 

bereaksi dengan ikatan tak jenuh pada poliester dan berubah menjadi struktur termoset 

padat. 

 

 

H.  FTIR (Fourier Transform Infra Red) 

      Spektroskopi Inframerah Transformasi Fourier atau FTIR merupakan suatu teknik 

pengukuran spektrum berdasarkan pada respon dari radiasi elektromagnetik. FTIR 

digunakan terutama untuk analisis kualitatif dan kuantitatif suatu senyawa organik, dan 

dapat pula digunakan untuk penentuan struktur molekul suatu senyawa anorganik. 

FTIR juga digunakan untuk mengidentifikasi gugus fungsi dan senyawa yang 

terkandung dalam sampel.  

     Prinsip kerja FTIR adalah mengenali komponen dalam suatu senyawa, setiap 

kelompok komponen dideteksi dalam panjang gelombang dan nilai absorbansi yang 

berbeda (Astuti et al., 2014).  Pada penyerapan radiasi gelombang elektromagnetik 

suatu senyawa menyerap radiasi dengan panjang gelombang tertentu tergantung pada 

struktur senyawa tersebut.  
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Gambar 13. Skema Alat Spektroskopi FTIR: (1) Sumber Inframerah (2) Pembagi Berkas 

          (Beam Spliter) (3) Kaca Pemantul (4) Sensor Inframerah (5) Sampel (6) Display 

          (Anam et al., 2007) 

 

      Metode spektroskopi yang digunakan merupakan metode absorpsi, yaitu metode 

yang didasarkan pada perbedaan penyerapan radiasi inframerah. Absorpsi inframerah 

oleh suatu materi dapat terjadi dengan dua syarat, yaitu kesesuaian antara frekuensi 

radiasi inframerah dengan frekuensi vibrasional molekul sampel dan momen dipol 

selama bervibrasi.    

                 
Gambar 14. Spektrum IR Material Silika (Music et al., 2011) 

 

 
         Gambar 15. Spektrum IR Magnetit (fe3O4) (Ma et al., 2003) 
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Gambar 16. Spektrum IR UPR (Unsaturated Polyester Resin) (Sethuraman et al., 

          2015) 

 

 

I.   XRD (X-ray Diffraction) 

     Teknik difraksi sinar X (XRD) merupakan metode analisa struktur kristal 

berdasarkan pada informasi puncak-puncak sudut hamburan maupun intensitasnya. 

Oleh karena setiap bahan berstruktur kristal tertentu, maka secara tidak langsung teknik 

difraksi sinar X dapat dimanfaatkan untuk analisa suatu unsur maupun senyawa. 

Teknik XRD dapat digunakan untuk analisis struktur kristal karena setiap unsur atau 

senyawa memiliki pola tertentu. Apabila dalam analisis ini pola difraksi unsur 

diketahui, maka unsur tersebut dapat ditentukan. 

      Sinar X merupakan radiasi elektromagnetik dengan panjang gelombang sekitar 100 

pm yang dihasilkan dari penembakan logam dengan elektron berenergi tinggi. Melalui 

analisis XRD dapat diketahui dimensi kisi (d=jarak antar kisi) dalam struktur mineral, 

sehingga dapat ditentukan apakah suatu material mempunyai kerapatan tinggi atau 

tidak (Susita dan Sujitno, 2008). 

    
Gambar 17. Lintasan Berkas Sinar X yang Mengenai Kristal (Susita dan Sujitno, 2008) 
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      Prinsip dasar XRD adalah pada waktu suatu material dikenai sinar-X, maka 

intensitas sinar yang ditransmisikan lebih rendah dari intensitas sinar datang. Hal ini 

disebabkan adanya penyerapan oleh material dan juga penghamburan oleh atom-atom 

dalam material tersebut. Berkas sinar-X yang dihamburkan ada yang saling 

menghilangkan karena fasanya berbeda dan ada juga yang saling menguatkan karena 

fasanya sama. Berkas sinar-X yang saling menguatkan itulah yang disebut sebagai 

berkas difraksi. Hasil pengukurannya disebut sebagai pola difraksi sinar-X dari sampel. 

Analisis komputer dari posisi peak dan intensitas yang terkait dengan pola ini 

memungkinkan terjadinya analisis kualitatif. Analisis kualitatif dapat dilakukan 

berdasarkan tinggi peak atau luas puncak. Sudut dan profil peak dapat digunakan untuk 

menentukan diameter partikel dan derajat kristalinitas serta berguna dalam melakukan 

analisis X-ray pada struktur tertentu (Mukti, 2012) Keuntungan dari penggunaan alat 

ini adalah XRD merupakan alat yang mempunyai kesensitifan tinggi, tahan lama, 

persiapan sampel yang sederhana, sistem yang digunakan cukup mudah, operasional 

prosedur yang aman, cepat, resolusi yang baik, biaya perawatan yang murah, data yang 

muncul pun dapat dengan mudah digunakan untuk analisis kualitatif maupun 

kuantitatif. Sedangkan kelemahan dari alat ini adalah instrument yang mahal karena 

digunakan untuk meneliti kadar kristalin, mengidentifikasi fase kristal, jarak antara 

bidang kisi, dan epitaksi pertumbuhan kristal (Chauhan dan Chauhan, 2014).  

 

J.  SEM (Scanning Electron Microscopy) 

     SEM merupakan mikroskop elektron yang dapat digunakan untuk mengamati 

morfologi permukaan dalam skala mikro dan nano. Teknik analisis SEM menggunakan 

elektron sebagai sumber pencitraan dan medan elektromagnetik sebagai lensanya. 

SEM yang dilengkapi dengan Energy Dispersive X-ray (EDX) dapat mengidentifikasi 

komposisi unsur-unsur yang terkandung pada sampel. SEM adalah salah satu tipe 

mikroskop elektron yang mampu menghasilkan resolusi tinggi dari gambaran suatu 

permukaan sampel. Gambar topografi permukaan berupa tonjolan, lekukan dan 

ketebalan lapisan (Mulder,1996).  

     Prinsip kerja dari alat Scanning Electron Microscopy (SEM) adalah pistol elektron 

memproduksi sinar elektron dan dipancarkan pada lensa kondensor, sebelum masuk 

pada lensa kondensor ada pengatur dari pancaran sinar elektron yang ditembakkan. 

Sinar yang melewati lensa kondensor diteruskan lensa objektif yang dapat diatur maju 

mundurnya. Sinar yang melewati lensa objektif diteruskan pada spesimen yang diatur 

miring pada pencekamnya, spesimen ini disinari oleh deteksi x-ray yang menghasikan 

sebuah gambar yang kemudian diteruskan pada layar monitor (Respati, 2008).               
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    Gambar 18. SEM dan Skemanya (Respati, 2008) 

 

  
 Gambar 19. Hasil SEM Core-Shell SiO2@Fe3O4 (Srivatava dan Sharma, 2014) 

 

      Beberapa keuntungan dari penggunaan alat SEM adalah dapat menghilangkan efek 

pergerakan elektron yang tidak beraturan karena adanya molekul gas pada lingkungan 

tersebut. Hal ini dapat mengakibatkan penurunan intensitas dan stabilitas. Selain itu, 

SEM dapat meminimalisasi gas yang dapat bereaksi dengan sampel atau mengendap 

pada sampel, baik gas yang berasal dari sampel atau pun mikroskop. Karena apabila 

hal tersebut terjadi, maka akan menurunkan kontras dan membuat gelap detail pada 

gambar. Sedangkan kelemahan penggunaan SEM adalah hanya dapat menganalisis 
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permukaan, untuk resolusi SEM lebih rendah dari TEM, dan sampel harus merupakan 

bahan yang bersifat konduktif, jika tidak konduktor maka perlu dilapisi logam seperti 

emas.  

                  

 

K.  VNA (Vector Network Analyzer) 

      Vector Network Analyzer (VNA) adalah alat untuk mengukur nilai serapan 

(reflection loss) dan transmisi komposit UPR/core-shell SiO2/Fe3O4. VNA merupakan 

salah satu peralatan pengukur serbaguna yang digunakan khusus untuk pengukuran dua 

perangkat parameter S (Stepins et al., 2014). Network analyzer digunakan untuk 

mengukur karakteristik linear frekuensi radio atau reflection loss (RF) dari komponen 

dan perangkat serta digunakan untuk mengukur gelombang elektromagnetik dengan 

frekuensi yang tinggi (Dermayu, 2012). 

      Energi RF (frekuensi kurang dari 3 GHz) atau microwave (frekuensi sekitar 3-30 

GHz) dapat disamakan dengan gelombang cahaya. Energi pada sebuah perangkat 

dibawah pengujian (Device Under Test) (contohnya sebuah lensa), dikirimkan melalui 

sebuah perangkat (Gambar 20). Dengan mengukur rasio amplitudo dan perbedaan fasa 

antara dua gelombang memungkinkan untuk mengkarakterisasi refleksi (impedansi) 

dan transmisi dari perangkat. 

       
                   Gambar 20. Koefisien Transmisi (T) dan Refleksi (R) (Dermayu, 2012) 

 

       Prinsip kerja dari alat ini adalah dengan melihat nilai koefisien refleksi (S11) dan 

koefisien transmisi (S21) yang diterima oleh material melalui probe adapter, selanjutnya 

data akan diolah sehingga mendapatkan kurva RL (Reflection Loss) sebagai fungsi 

frekuensi. Dengan demikian kita dapat mengetahui pada frekuensi berapakah material 

dapat menyerap gelombang yang dipancarkan oleh alat VNA. Keuntungan dari 

penggunaan VNA antara lain adalah murah, lebih fleksibel dibanding dengan alat 

analisis impedansi, serta dapat digunakan sebagai pengukuran parameter kapasitor 

dengan jangkuan yang lebih luas yaitu hingga puluhan GHz (Stepins et al., 2014). 

 

 



 

22 
 

BAB III 

METODOLOGI PENELITIAN 

A. Waktu dan Tempat Penelitian 

Penelitian ini dilakukan pada waktu dan tempat yaitu:  

Waktu   : Nopember 2016-Juni 2017. 

Tempat  : Laboratorium Penelitian Kimia FMIPA UNJ. 

 

B. Metode Penelitian 

Metode penelitian yang digunakan adalah metode eksperimen dengan tahapan 

meliputi: 

1. Sintesis material silika dari abu sekam padi dan karakterisasi dengan XRD; FTIR; 

dan SEM-EDX. 

2. Sintesis magnetit dengan metode kopresipitiasi dan karakterisasi dengan XRD dan 

FTIR. 

3. Sintesis dan modifikasi core-shell SiO2@Fe3O4 serta karakterisasi dengan XRD; 

FTIR; dan SEM-EDX. 

4. Membuat komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 dengan variasi konsentrasi dan 

karakterisasi menggunakan FTIR dan SEM-EDX. 

5. Menguji daya serap gelombang komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 dengan 

Vector Network Analizer (VNA). 

 

C. Alat dan Bahan 

1. Alat 

Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah neraca analitik (OHAUS 

explorer), alat-alat gelas (Pyrex) yaitu spatula, batang pengaduk, cawan arloji,  

gelas ukur 10 dan 100 mL, gelas kimia (mL) 100, 250, 500, dan 1000, erlenmeyer 

250 mL, corong kaca, pipet gondok 10 mL, pipet tetes, labu alas bulat 500 mL, 

Buret 50 mL oven (memmert),  Furnace (Thermolyne), kertas saring Whattman 

No.41, alat refluks lengkap (Pyrex), labu leher tiga 250 mL, hotplate magnetic 

strirrer, pH meter, ring, statif dan klem, serta alat karakterisasi yaitu FT-IR; XRD; 

SEM-EDX; TEM; dan VNA. 

2. Bahan 

Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah sekam padi, air demineralisasi 

(aqua DM), HCl 6 M, NaOH 1 M, HCl 1 M, larutan perak nitrat 0.2 M, FeCl2.4H2O 

99%, FeCl3.6H2O 99%, dan Unsaturated Polyester Resin (UPR). 
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D. Prosedur Percobaan 

Prosedur kerja dalam penelitian ini dilakukan dalam beberapa tahap, antara lain: 

sintesis material silika dari abu sekam padi dengan metode sol-gel, karakterisasi 

material silika, sintesis magnetit, karakterisasi magnetit, sintesis dan modifikasi core-

shell SiO2@Fe3O4, karakterisasi core-shell SiO2@Fe3O4, sintesis komposit UPR/core-

shell SiO2@Fe3O4, dan karakterisasi komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4. 

 

1. Sintesis Material Silika dari Abu Sekam Padi dengan Metode Sol-Gel 

Pada penelitian ini, mensintesis material silika yang berasal dari abu sekam padi 

dilakukan dengan metode sol-gel. Untuk menghasilkan material silika diperlukan 

beberapa tahapan, yaitu sebagai berikut: 

a) Pengabuan dan Pencucian Sekam Padi dengan Larutan Asam 

Sekam padi yang sebelumnya telah dibakar menjadi arang dimasukkan kedalam 

Furnace untuk diabukan pada temperatur 500 ºC selama 6 jam dengan menggunakan 

cawan pengabuan lalu dibiarkan sampai dingin. Abu sekam padi yang diperoleh 

kemudian ditimbang. Sebanyak 10 gram sampel abu sekam padi yang telah dibuat 

dimasukkan kedalam gelas kimia dan ditambahkan 60 mL aqua DM dilanjutkan 

dengan penambahan HCl 6 M dalam kondisi strirer hingga mencapai pH 1. 

Campuran larutan tersebut kemudian direfluks selama 2 jam lalu disaring dengan 

kertas saring Whattman No.41. Residu Abu Sekam Padi (ASP) hasil penyaringan 

selanjutnya dipisahkan dan dicuci dengan aqua DM hingga mencapai pH 7. Residu 

inilah yang akan digunakan untuk mengekstraksi silika gel.  

b) Ekstraksi Silika Gel dengan Larutan Alkali 

Pada tahap ini, residu Abu Sekam Padi (ASP) yang sebelumnya telah dicuci 

ditambahkan 60 mL larutan NaOH 1 M dan direfluks selama 1 jam untuk 

menghasilkan larutan natrium silikat. Setelah direfluks, larutan disaring dengan 

menggunakan kertas saring Whattman No.41. Filtrat hasil penyaringan kemudian 

disimpan dalam wadah sedangkan bagian residu dicuci kembali dengan 100 mL 

aqua DM yang mendidih. Filtrat hasil pencucian residu kemudian disatukan dengan 

filtrat hasil penyaringan pertama lalu didinginkan dalam temperatur ruang.  Setelah 

dingin, selanjutnya filtrat dititrasi dengan HCl 1 M sambil diaduk secara konstan 

hingga pH filtrat mencapai 7.  

Ketika pH sudah mencapai 7, larutan tersebut akan berubah menjadi gel. Gel 

inilah yang disebut silika gel. Silika gel yang terbentuk harus didiamkan terlebih 

dahulu selama ±18 jam dalam wadah yang kering dan juga bersih. Setelah 

didiamkan, silika gel dicuci dengan aqua DM agar gel yang terbentuk dapat terbebas 

dari unsur Na+ dan Cl-. Pencucian dilakukan dengan mencampurkan gel dan aqua 
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DM dalam gelas kimia dan di stirer ±10 menit. Setelah itu disaring dan diambil 

gelnya untuk dicuci kembali hingga terbebas dari ion Cl-. Uji kualitatif ion Cl- pada 

filtrat dapat diuji dengan 2-3 tetes larutan perak nitrat 0,2 M. Jika dalam filtrat 

terdapat endapan putih maka silika gel masih mengandung ion Cl -
. Ulangi 

penambahan aqua DM jika masih terdapat ion Cl-
. 

Selanjutnya, silika gel di sentrifuge selama 15 menit pada 2500 rpm, bagian 

supernatan dibuang untuk membantu menghilangkan air dalam gel. Lalu gel 

dipindahkan ke dalam cawan penguap dan dikeringkan pada 100 ˚C selama ±4 jam 

hingga gel menjadi bubuk. Bubuk silika gel lalu diletakkan dalam wadah tertutup 

dan ditimbang beratnya. Bubuk silika gel ini adalah silika murni. 

 

2. Karakterisasi Material Silika  

 Silika yang sudah terbentuk selanjutnya dikarakterisasi dengan XRD, FTIR, 

dan SEM-EDX. XRD digunakan untuk mengidentifikasi fasa sampel, FTIR 

digunakan untuk menentukan gugus apa saja yang terdapat dalam sampel, SEM 

digunakan untuk mengetahui bentuk morfologi pada sampel, dan EDX digunakan 

untuk menunjukkan komposisi unsur-unsur yang terkandung pada sampel. 

 

3. Sintesis dan Modifikasi Core-Shell SiO2@Fe3O4 

 Pada tahap ini, material silika yang telah dibuat dimodifikasi dengan magnetit 

untuk dibuat menjadi core-shell guna meningkatkan kemampuan adsorpsi 

gelombang mikro. Pertama, akan dihasilkan larutan magnetit dengan metode 

kopresipitasi. Campurkan 2 M FeCl2.4H2O 1 mL dan 1 M FeCl3.6H2O 4 mL dengan 

perbandingan molar masing-masing 1:2 dalam kondisi distirrer  dan dialirkan gas 

N2 selama ± 15 menit dengan suhu sebesar 80o C. Setelah itu bubuk silika yang 

telah disintesis sebelumnya dimasukkan kedalam campuran larutan tersebut. 

Kemudian tambahkan secara perlahan NaOH 1 M sebanyak 25 mL kedalam 

campuran larutan dan tetap dalam kondisi stirer. Stirer selama 2 jam. 

Setelah distirer selama 2 jam, akan terbentuk dua fasa, yaitu endapan dan filtrat 

core-shell SiO2@Fe3O4. Endapan tersebut lalu dicuci menggunakan aqua DM 

hingga pH larutan netral. Setelah dicuci, endapan core-shell SiO2@Fe3O4 

dikeringkan pada suhu 80 oC selama 1 jam.  

 

4. Karakterisasi Core-Shell SiO2@Fe3O4 

Material core-shell SiO2@Fe3O4 yang telah disintesis dan dimodifikasi 

kemudian dikarakterisasi fasa sampel menggunakan XRD, diidentifikasi gugus apa 

saja yang terdapat pada sampel dan melihat apakah sudah terbentuk crosslink antara 
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silika dengan magnetit menggunakan FTIR, lalu karakterisasi SEM untuk 

mengetahui bentuk morfologi sampel, dan EDX untuk mengetahui komposisi 

unsur-unsur yang terdapat pada permukaan sampel. 

 

5. Sintesis Komposit UPR/Core-Shell SiO2@Fe3O4 

 UPR yang masih berbentuk cairan dimasukkan ke dalam enam cetakan. Pada 

cetakan pertama, UPR tidak ditambahkan filler core-shell SiO2@Fe3O4 dan 

dijadikan sebagai pembanding. Pada cetakan kedua sampai keenam, dimasukkan 

UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 dengan perbandingan massa UPR:core-shell  

SiO2@Fe3O4 yaitu 90 wt%:10 wt%; 85 wt%: 5 wt%; 80 wt%:20 wt%; 75 wt%:25 

wt%; dan 70 wt%:30 wt%. Selanjutnya ditambahkan beberapa tetes katalis dan 

diaduk secara perlahan sampai homogen. Kemudian didiamkan selama ± 48 jam 

pada suhu ruang hingga mengeras. 

 

6. Karakterisasi Komposit UPR/Core-Shell SiO2@Fe3O4  

Komposit UPR/core-shell nanopartikel SiO2@Fe3O4 yang terbentuk kemudian 

dikarakterisasi dengan FTIR untuk mengetahui gugus-gugus fungsi yang terdapat 

pada komposit sehingga dapat membuktikan bahwa sudah terbentuk komposit. 

Karakterisasi lanjutan dilakukan dengan menggunakan SEM-EDX guna 

mengetahui bentuk morfologi dan unsur-unsur yang terdapat pada permukaan 

komposit. Pengujian absorbsi komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 dalam 

menyerap gelombang mikro dilakukan dengan VNA pada rentang frekuensi 8-12 

GHz kepada lima sampel yang telah dibuat. Selanjutnya ditentukan komposisi 

UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 yang menyerap gelombang mikro secara optimum.  
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BAB IV 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

Kajian hasil penelitian dibagi menjadi 4 sub bab, yaitu sub bab kajian sintesis 

material silika dari abu sekam padi dengan metode sol-gel, kajian sintesis dan 

modifikasi core-shell SiO2@Fe3O4, kajian sintesis komposit UPR/ core-shell 

SiO2@Fe3O4, dan kajian uji daya serapan maksimum gelombang pada material 

komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4. 

Setiap sub bab kajian dipelajari dan dianalisa melalui hasil karakterisasi dari 

beberapa instrumen, seperti spektroskopi FTIR (Fourier Transform Infra Red), SEM-

Electron Diffraction X-Rays (SEM-EDX), X-Ray Diffraction (XRD), dan Vector 

Network Analyzer (VNA).  Pada penelitian ini, Fourier Transform Infra Red (FTIR) 

digunakan untuk mengetahui gugus fungsi yang terkandung dalam material silika, 

magnetit, core-shell SiO2@Fe3O4, dan komposit antara matriks UPR dengan filler core-

shell SiO2@Fe3O4. Sementara itu, SEM (Scanning Electron Microscopy) dan EDX 

(Electron Diffraction X-Rays) digunakan untuk mengetahui gambar morfologi 

permukaan serta kandungan unsur yang terkandung dalam Abu Sekam Padi (ASP), 

material silika, core-shell SiO2@Fe3O4, dan komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4.  

Karakterisasi menggunakan XRD (X-Ray Diffraction) digunakan untuk mengetahui 

fasa silika, magnetit serta core-shell SiO2@Fe3O4, dan terakhir penggunaan alat VNA 

(Vector Network Analyzer) untuk uji daya serap gelombang pada komposit UPR/core-

shell SiO2@Fe3O4. 

 

A.  Sintesis Material Silika dari Abu Sekam Padi 

Pada sub bab kajian ini, tujuan yang ingin dicapai adalah sintesis material silika 

dari abu sekam padi dengan metode Sol-Gel (Kalapathy et al., 2000). Proses sintesis 

material silika dari abu sekam padi terdiri dari dua tahap, yaitu proses pengabuan dan 

sintesis material silika. Menurut Sholikha et al., (2010), proses sintesis material silika 

meliputi empat proses, yaitu pencucian abu sekam padi menggunakan larutan asam, 

pembentukan natrium silikat hasil reaksi silika dalam abu sekam padi dengan alkali 

yang mengandung natrium melalui proses peleburan pada temperatur tinggi atau 

sedang, reaksi pembentukan hidrosol hasil reaksi natrium silikat dengan asam, dan 

reaksi pembentukan silika hidrogel dan pemanasan silika hidrogel menjadi xerogel 

(silika gel kering). Dimana tiap proses tersebut akan dibahas secara terperinci dibawah 

ini: 
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1. Proses pengabuan arang sekam padi  

Tahap ini dimulai dengan mengabukan arang sekam padi yang berasal dari 

Kerawang, Jawa Barat dengan alat Furnace pada suhu 500 oC selama 6 jam 

(Gambar 21.a). Pengabuan selama 6 jam ini bertujuan untuk menyempurnakan 

proses pembakaran arang sekam padi yang digunakan untuk sintesis material silika 

sehingga hanya terdapat kandungan senyawa silika dan senyawa-senyawa pengotor 

anorganik lainnya yang dalam penelitian ini disebut Abu Sekam Padi (ASP) 

(Gambar 21.b). Arang sekam padi sebelumnya di ayak menggunakan ayakan Mesh 

60 agar didapatkan arang dengan keseragaman ukuran partikel.  

Proses pengabuan ini dapat secara sempurna terjadi apabila unsur karbon yang 

terkandung dalam ASP terbakar menjadi gas CO2, sehingga diperoleh kandungan 

silika dengan tingkat kemurnian yang tinggi dan luas permukaan yang besar. 

Adapun, reaksi pengabuan yang terjadi adalah sebagai berikut: 

Senyawa C, H, dan Si + O2 → CO2(g) +H2O(g) + SiO2(s)        

   
(a)         (b) 

      Gambar 21. (a) Arang Sekam Padi Setelah di Ayak, (b) Abu Sekam Padi (ASP) Hasil 

        Pembakaran  

 

Abu Sekam Padi (ASP) hasil pengabuan dengan Furnace kemudian 

dikarakterisasi dengan menggunakan alat SEM-EDX (Scanning Electron 

Microscopy – Electron Display X-Rays). Alat SEM digunakan untuk mengetahui 

bentuk morfologi dari permukaan Abu Sekam Padi (ASP) sedangkan EDX 

digunakan untuk mengetahui kandungan unsur yang terdapat pada permukaan Abu 

Sekam Padi (ASP). Hasil analisis SEM Abu Sekam Padi (ASP) ditunjukkan pada 

Gambar 22.  

Pada gambar ditunjukkan ASP memiliki ukuran partikel berkisar 20μm pada 

pembesaran 850 kali. Sementara unsur-unsur yang terdapat pada permukaan ASP 

dapat dilihat pada Gambar 23 dan Tabel 4. Berdasarkan hasil analisis EDX 

dibawah, dapat diketahui bahwa Abu Sekam Padi atau ASP hasil pengabuan 
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dengan Furnace mengandung unsur Silikon (Si), Oksigen (O), dan Kalium (K) 

dimana besar persen (%) massa masing-masing adalah 35,94%, 63,01%, dan 

1,05%. Dengan demikian dapat disimpulkan bahwa penyusun Abu Sekam Padi 

yang digunakan pada penelitian ini mengandung senyawa silika (SiO2) dengan 

persen massa yang cukup besar dan kandungan unsur anorganik yaitu Kalium (K) 

dengan persen massa yang cukup kecil. Ini sesuai dengan Tabel 3 dimana abu 

sekam padi mengandung unsur Kalium (K). Unsur Kalium (K) ini kemudian 

dihilangkan hingga hanya terdapat kandungan silika (SiO2) murni. Pada penelitian 

kali ini material silika dari ASP disintesis menggunakan metode Sol-Gel. 

 
Gambar 22. Hasil Karakterisasi SEM Abu Sekam Padi (ASP) 

 
    Gambar 23. Hasil Karakterisasi EDX Abu Sekam Padi (ASP) 

 

         Tabel 4. Kandungan Unsur Abu Sekam Padi (ASP) 

Unsur Massa (%) 

Si (Silikon) 35,94 

O (Oksigen) 63,01 

K (Kalium) 1,05 
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2.  Pencucian abu sekam padi dengan larutan asam 

Setelah mengetahui kandungan unsur yang terdapat pada permukaan ASP, 

selanjutnya dilakukan pencucian abu sekam padi dengan larutan asam. Pencucian 

ini bertujuan untuk menghilangkan mineral pengotor yang terkandung pada ASP 

(Kalapathy, 2000). Pertama, 10 gram Abu Sekam Padi didispersikan kedalam 60 

mL aqua demineralisasi (aqua DM), lalu larutan distirer dan ditambahkan tetes 

demi tetes HCl 6 M hingga pH larutan 1. Penambahan HCl hingga pH 1 ini 

bertujuan untuk menghilangkan kuantitas unsur-unsur anorganik seperti Na, K, Ca, 

Mg, Fe, P, S, dan Mn yang masih terkandung dalam Abu Sekam Padi. Hal ini sesuai 

dengan hasil penelitian yang telah dilakukan sebelumnya oleh Kalapathy et al., 

(2000) bahwa penambahan asam hingga pH 1 mengakibatkan jumlah unsur 

anorganik yang terlarut akan lebih banyak jika dibandingkan dengan pencucian pH 

> 1. 

Ketika campuran larutan yang ditetesi HCl sudah menunjukkan pH 1, 

selanjutnya di refluks dengan suhu 60 oC selama dua jam. Hal ini bertujuan agar 

HCl dapat melarutkan unsur-unsur yang terkandung dalam ASP secara maksimal. 

Kemudian campuran larutan ASP disaring untuk memisahkan residu dengan 

filtratnya. Penyaringan dilakukan dengan menggunakan kertas saring Whattman 

No. 41. Setelah disaring, residu ASP hasil refluks dicuci dengan aqua DM untuk 

menghilangkan ion Cl-. Pencucian dilakukan berulang hingga residu sudah benar-

benar terbebas dari ion Cl-. Residu yang sudah terbebas dari asam ini kemudian 

digunakan untuk mengekstraksi silika gel.  

 

2. Pembentukan natrium silikat 

Pada proses ini terjadi reaksi pembentukan natrium silikat hasil reaksi silika 

dalam abu sekam padi dengan alkali yang mengandung natrium melalui proses 

peleburan pada temperatur tinggi atau sedang (Sholikha et al., 2010). Residu Abu 

Sekam Padi (ASP) yang telah dicuci dan terbebas dari asam selanjutnya 

ditambahkan larutan NaOH 1 M sebanyak 60 mL dan direfluks selama 1 jam. 

Pemanasan dengan refluks bertujuan agar reaksi antara silika (SiO2) yang terdapat 

dalam ASP dengan NaOH berjalan lebih sempurna sehingga seluruh silika dapat 

bereaksi menghasilkan natrium silikat (Na2SiO3) (Nopianingsih et al., 2015). 

Reaksi pembentukan larutan natrium silikat dari silika dalam ASP dengan NaOH 

adalah sebagai berikut: 

SiO2 + 2NaOH            Na2SiO3 + H2O 

Setelah direfluks, larutan disaring dengan menggunakan kertas saring 

Whattman No. 41. Filtrat hasil penyaringan disimpan dalam wadah sedangkan 
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residu dicuci kembali dengan 100 mL air mendidih agar sisa natrium silikat yang 

mungkin masih berada pada residu ikut terbawa dalam air cucian sehingga 

diperoleh larutan natrium silikat secara maksimal (Kalapathy et al., 2000). Hasil 

dari penyaringan natrium silikat berwarna kuning terang. Larutan inilah yang 

disebut sebagai prekursor silika gel (Gambar 24).  

 
   Gambar 24. Filtrat Hasil Penyaringan Larutan Natrium Silikat 

 

Pembuatan material silika menggunakan metode sol-gel akan menghasilkan 

silika gel. Silika gel merupakan suatu bentuk dari silika yang dihasilkan melalui 

penggumpalan sol natrium silikat (Na2SiO3). Berikut adalah mekanisme reaksi 

pembentukan natrium silikat menurut Nopianingsih et al., (2015): 

 
     Gambar 25. Mekanisme Reaksi Pembentukan Natrium Silikat (Nopianingsih et al., 2015) 

Peleburan pada suhu tinggi akan mengakibatkan NaOH terdisosiasi sempurna 

membentuk ion Na+ dan OH-. Elektronegativitas yang tinggi pada atom O dalam 

SiO2 menyebabkan Si lebih elektropositif dan akan membentuk intermediet 
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[SiO2OH]- yang tidak stabil sehingga terjadi dehidrogenasi. Sedangkan ion OH- 

lainnya akan berikatan dengan hidrogen membentuk molekul air dan dua ion Na+ 

akan menyeimbangkan muatan negatif ion SiO3
2- sehingga terbentuk natrium 

silikat (Mujiyanti, 2010). 

 

3. Reaksi pembentukan hidrosol hasil reaksi natrium silikat dengan asam 

Filtrat natrium silikat hasil penyaringan kemudian dibiarkan dingin sampai 

temperatur ruang untuk selanjutnya dititrasi dengan HCl 1 M sambil distrirer secara 

konstan hingga pH 7. Pengasaman dengan HCl menyebabkan terjadinya protonasi 

gugus siloksi (Si–O–) menjadi silanol (Si–OH). Penambahan asam akan 

menyebabkan semakin tinggi konsentrasi proton (H+) dalam larutan natrium silikat 

dan sebagian gugus siloksi (Si−O−) akan membentuk gugus silanol (Si−OH). 

Gugus silanol yang terbentuk kemudian diserang lanjut oleh gugus siloksi (Si–O–) 

dengan bantuan katalis asam untuk membentuk ikatan siloksan (Si–O–Si). Berikut 

mekanisme reaksi yang terjadi pada pembentukan silika gel dari pengasaman 

larutan natrium silkat: 

 

   Gambar 26. Mekanisme Reaksi Pembentukan Ikatan Siloksan pada Proses   

             Pembentukan Gel (Yusuf et al., 2014) 

Gugus-gugus silanol yang berdekatan dengan cepat akan mengalami 

polimerisasi dengan membentuk dimer, trimer, dan akhirnya membentuk polimer 

asam silikat. Polimerisasi asam silikat akan terus berlangsung membentuk bola‐

bola polimer yang disebut sebagai partikel silika primer dan terus berkondensasi 

dengan membentuk partikel sekunder dimana mempunyai ukuran yang relatif lebih 

besar bila dibandingkan partikel silika primer. Proses ini terus berlangsung hingga 

membentuk gel yang masih relatif lunak yang disebut alkogel. Berikut ilustrasi 

proses pembentukan alkogel: 
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                   (a)    (b)           (c) 

     Gambar 27. Proses Pembentukan Alkogel. (a) Silika Primer, (b) Ukuran Partikel  

         Membesar, dan (c) Alkogel (Sholikhah et al., 2010) 

Melakukan proses pengasaman hingga pH 7 sesuai dengan teori yang ada, 

dimana dalam jurnal Kalapathy et al., (2000) menyebutkan bahwa kelarutan silika 

sangat rendah pada pH <10, namun meningkat secara signifikan pada pH >10. Ini 

membuat silika murni dapat dihasilkan dari ASP dengan cara melarutkan silika 

dalam kondisi alkalin dan kemudian akan mengendap pada pH yang lebih rendah.  

Teori ini didukung dengan hasil percobaan dimana ketika diasamkan hingga pH 9-

7 terjadi pembentukan gel yang sangat cepat.  

        

      (a)           (b)   

Gambar 28. Natrium Silikat Sebelum dan Sesudah Mencapai pH 7. (a) Larutan  

          Natrium Silikat ketika pH >7 (Sebelum ditetesi HCl 1 M), (b) Larutan 

          Natrium Silikat ketika Sudah Mencapai pH 7 (Sesudah ditetesi HCl 1 M) 

          dan Sudah Terbentuk Gel 

Silika gel yang sudah terbentuk kemudian didiamkan selama ± 18 jam. Hal ini 

dilakukan agar pembentukan kondensasi alkogel terjadi secara sempurna. Selain 

itu, proses pendiaman akan menyebabkan terjadinya penyusutan volume gel yang 

terjadi akibat reaksi kondensasi diikuti dengan berlangsungnya eliminasi larutan 

garam. Tahap ini disebut proses sinersis. Pada akhir proses sinersis akan diperoleh 

gel yang relatif lebih kaku dengan volume yang lebih kecil bila dibandingkan 

dengan alkogel atau yang disebut sebagai hidrogel (Sholikha et al., 2010). Proses 
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pendiaman ini juga bertujuan untuk memperkuat jaringan gel yang terbentuk dan 

meningkatkan luas permukaan sampel.  

Silika gel yang sudah didiamkan kemudian dicuci dengan aqua DM mendidih 

sehingga gel berubah menjadi bubur (slurry). Fungsi pencucian menggunakan aqua 

DM adalah untuk menghilangkan kandungan ion Na+ dan Cl- yang terkandung 

dalam silika gel. Selain itu, fungsi pencucian menggunakan aqua DM yang 

mendidih adalah agar pencucian dapat berlangsung secara maksimal dan 

mendapatkan hasil dengan tingkat kemurnian yang tinggi. Kandungan ion Cl- yang 

terdapat dalam silika gel ini dapat diuji keberadaannya secara kualitatif dengan 

reagensia perak nitrat (AgNO3). Uji ini dilakukan dengan cara meneteskan 2-3 tetes 

larutan AgNO3 kedalam air cucian dan melihat apakah masih terbentuk endapan 

putih yang merupakan perak klorida (AgCl) atau tidak. Jika sudah tidak terbentuk 

endapan putih, maka silika gel sudah terbebas dari kandungan ion Cl-. Adapun 

persamaan reaksi uji kualitatif ion Cl- menggunakan larutan AgNO3, adalah sebagai 

berikut: 

Cl- + Ag+        AgCl    

Silika gel yang telah terbebas dari garam kemudian dipindahkan ke dalam 

cawan penguap dan dikeringkan dalam oven pada suhu 100 oC selama 4 jam untuk 

memperoleh silika xerogel (Gambar 29).  

       
       (a)                (b)      

     Gambar 29. (a) Bubur Silika Gel (Slurry) Setelah Dicuci, (b) Silika Xerogel 

 

Silika xerogel yang sudah terbentuk kemudian digerus dengan lumpang alu 

agar seluruh wujud silika rata menjadi bubuk dan selanjutnya disimpan dalam 

wadah botol plastik untuk uji karakterisasi menggunakan XRD (X-Ray 

Diffraction), Fourier Transform Infra-Red (FTIR), dan SEM-Electron Diffraction 

X-Rays (SEM-EDX) serta untuk digunakan selanjutnya dalam sintesis dan 

modifikasi core-shell SiO2@Fe3O4.  
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4. Karakterisasi Material Silika 

Untuk mengetahui fasa material silika hasil sintesis, gugus fungsi yang 

terbentuk, struktur marfologi dan kandungan unsur yang terdapat pada material 

silika hasil sintesis perlu dilakukan adanya karakterisasi. Pertama, dilakukan 

analisis menggunakan alat XRD yang bertujuan untuk mengetahui fasa material 

silika hasil sintesis dari abu sekam padi. Hasil dari pengujian dengan proses ini 

ditunjukkan pada Gambar 30. 

 
         Gambar 30. Pola Difraksi Sinar X Material Silika 

Hasil analisis pola difraksi sinar x material silika diatas dilakukan dengan 

aplikasi Match!. Hasil ini menunjukkan bahwa material silika hasil sintesis bersifat 

amorf yang ditandai dengan pola difraksi yang landai pada kisaran 2𝜃=22o. Bentuk 

kurva seperti ini hanya dimiliki oleh senyawa yang memiliki bentuk amorf, dimana 

silika sebagai senyawa yang disintesis menggunakan suhu dibawah 800 oC 

berstruktur amorf (Latif et al., 2014). Selain itu, hasil ini sesuai dengan hasil 

penelitian Sapei et al., (2015) yaitu silika sebagai senyawa yang disintesis dari abu 

sekam padi berstruktur amorf, dan silika yang berasal dari tanaman umumnya 

bersifat amorf. Hasil ini juga sesuai dengan penelitian Kalaphaty et al., (2000) 

dimana silika dengan puncak melebar disekitar 2𝜃=20-22o menunjukkan struktur 

amorf. Sehingga dapat disimpulkan sementara bahwa hasil karakterisasi 

menggunakan XRD menunjukkan bahwa sampel merupakan material silika yang 

bersifat amorf. 

Karakterisasi selanjutnya dilakukan menggunakan alat FTIR yang bertujuan 

untuk mengidentifikasi gugus-gugus fungsi yang terdapat pada material silika hasil 

sintesis (Gambar 31). 
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          Gambar 31. Spektrum IR Material Silika Hasil Sintesis 

 

 Berdasarkan spektrum IR material silika hasil sintesis diatas, dapat diperoleh 

informasi bahwa terdapat pita serapan yang melebar pada bilangan gelombang 

3415,93cm-1 yang merupakan vibrasi ulur gugus hidroksi  (OH) dari Si-OH. 

Adanya gugus −OH tersebut dipertegas dengan adanya puncak spektrum 

inframerah pada bilangan gelombang 1631,78cm-1 yang menunjukkan adanya 

vibrasi bengkokan pada gugus −OH dari Si−OH. Bahu yang terbentuk pada 

3246cm-1 diketahui sebagai vibrasi ulur gugus Si-OH yang terdapat pada struktur 

SiO2. Munculnya gugus Si-OH membuktikan adanya ikatan silika dengan molekul 

air. Sedangkan pita IR pada 974,05cm-1 menandakan vibrasi ulur asimetris Si-O 

dari Si-OH, dan keberadaan ikatan Si−O diperjelas dengan puncak yang muncul 

pada 477cm-1 dimana menunjukkan vibrasi tekuk dari Si−O−Si. Pita serapan 

karakteristik gugus siloksi Si−O− juga muncul pada bilangan gelombang 

796,60cm-1 yang menunjukkan adanya vibrasi ulur asimetri Si−O− pada ikatan 

Si−O−Si. Dari data spektrum IR yang diperoleh, diduga senyawa tersebut 

mengandung silika. Pembuktian lebih lanjut dilakukan dengan membandingkan 

hasil spektrum FTIR material silika hasil sintesis dengan referensi. Diambil 

referensi hasil penelitian Music et al., (2011) yang ditunjukkan pada Gambar 14, 

dapat dilihat perbandingan spektrum IR antara material silika hasil sintesis dengan 

referensi, hasilnya hampir sama atau mendekati. Puncak-puncak yang ditunjukkan 

pada spektrum FT-IR material silika hasil sintesis dan referensi disajikan pada 

Tabel 5. 
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Tabel 5. Perbandingan Data Spektrum IR Antara Material Silika Hasil Sintesis dengan

          Referensi Music et al., (2011)  

Spektrum 

Senyawa 

Referensi (cm-1) 

Spektrum 

Senyawa Hasil 

Sintesis (cm-1) 

 

Keterangan 

3437 3415,93 vibrasi ulur gugus OH dari Si-OH 

3246 3246 vibrasi ulur gugus Si-OH 

1632 1631,78 vibrasi tekuk –OH dari Si-OH 

956 974.05 vibrasi ulur asimetris Si-O dari Si-OH 

800 796.60 vibrasi ulur asimetris Si-O dari Si-O-Si 

474 474 vibrasi tekuk ikatan Si-O pada Si-O-Si 

 

Setelah dilakukan identifikasi fasa dan gugus material silika hasil sintesis 

menggunakan XRD dan FTIR, kemudian dilakukan identifikasi lanjutan dengan 

SEM dan EDX. SEM berfungsi untuk mengetahui bentuk morfologi pada 

permukaan silika, sedangkan karakterisasi EDX berfungsi untuk mengetahui besar 

kadar silikon (Si) dan oksigen (O) serta unsur-unsur lain yang mungkin masih 

terkandung dalam material silika hasil sintesis:  

 

 
  Gambar 32. Hasil Karakterisasi SEM Material Silika Hasil Sintesis 
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             Gambar 33. Diagram Hasil Karakterisasi EDX Material Silika Hasil Sintesis 

 

             Tabel 6. Kandungan Unsur Material Silika Hasil Sintesis 

 

   Unsur     Massa (%) 

    

  Si (Silikon)    48,74 

   

O (Oksigen)    51,26 

 

Berdasarkan hasil karakterisasi SEM diatas, dapat diperoleh informasi bahwa 

ukuran partikel material silika hasil sintesis adalah 10 μm dengan perbesaran 1000 

kali. Dari gambar terlihat bentuk marfologi yang tidak seragam. Bentuk ini 

merupakan bentuk yang biasa dimiliki oleh senyawa amorf dimana seperti yang 

telah dijelaskan sebelumnya, material silika yang sintesis menggunakan suhu 

dibawah 800 oC akan berstruktur amorf (Latif et al., 2014), dan berdasarkan analisis 

XRD sebelumnya silika hasil sintesis diduga berstruktur amorf. Sedangkan 

berdasarkan hasil analisis EDX yang tertera pada Tabel 6, diketahui bahwa material 

silika hasil sintesis mengandung unsur Silikon (Si) dan Oksigen (O) dengan besar 

persen (%) massa masing-masing adalah 48,74% dan 51,26%. Kedua unsur 

tersebut merupakan unsur penyusun silika (SiO2) dan tidak ditemukan unsur lain 

dalam material silika hasil sintesis ini. Sehingga dapat dikatakan bahwa material 

silika hasil sintesis dari abu sekam padi sudah bersih dari kandungan unsur 

anorganik pengotor dan dapat digunakan untuk sintesis dan modifikasi core-shell 

SiO2@Fe3O4. 
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B.   Sintesis dan Modifikasi Core-Shell SiO2@Fe3O4  

1.   Sintesis Magnetit (Fe3O4) 

Setelah dilakukan sintesis material silika dari Abu Sekam Padi (ASP), 

selanjutnya dilakukan sintesis dan modifikasi core-shell SiO2@Fe3O4. Namun 

pertama, dilakukan uji pendahuluan sintesis magnetit atau Fe3O4 terlebih dahulu 

dengan menggunakan metode kopresipitasi dari FeCl3.6H2O dan FeCl2.4H2O. 

Diperlukan aliran gas Nitrogen (N2) selama proses sintesis berlangsung. Hal ini 

bertujuan agar mencegah terjadinya oksidasi magnetit menjadi maghemit (𝛾-

Fe2O3) atau hematit (α-Fe3O4). Sebanyak 1,0808 gram FeCl3.6H2O dilarutkan 

dalam 4 mL aqua demineralisasi (aqua DM) dan dalam gelas kimia lain dimasukkan 

0,3975 gram FeCl2.4H2O dalam 1 mL aqua DM dengan perbandingan molar rasio 

masing-masing adalah 2:1. Kemudian kedua larutan dicampurkan dalam labu 

lengan tiga sambil dialiri gas Nitrogen dan di aduk dengan menggunakan stirrer 

serta dipanaskan pada suhu 80 oC. Pengadukan dengan stirrer bertujuan agar 

campuran larutan tercampur secara sempurna. Setelah mencampurkan kedua 

larutan, secara perlahan tambahkan NaOH 1 M hingga pH larutan mencapai 12.  

  
                   (a)                  (b) 

Gambar 34. Sintesis Magnetit. (a) Larutan FeCl3.6H2O Ditambah FeCl2.4H2O dan 

            Sebelum Ditambah NaOH 1 M, (b) Setelah Ditambah NaOH 1 M 

Penambahan basa NaOH 1 M akan membentuk precipitate Fe3O4 yang 

berwarna hitam. Prinsip dasar dari penggunaan metode ini adalah mencampurkan 

ion Fe2+ dan Fe3+ dengan perbandingan molar rasio masing-masing 1:2 dan 

menggunakan larutan yang sangat basa pada temperatur ruang atau tinggi. Ion Fe2+ 

dan Fe3+ secara umum akan berubah menjadi endapan Fe3O4 jika ditambahkan 

larutan alkali menggunakan basa yang berbeda, seperti Ammonium Hidroksida 

(NH4OH), Kalium Hidroksida (KOH) dan Natrium Hidroksida (NaOH). Berikut 

proses reaksi pembentukan magnetit Fe3O4: 
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           2FeCl3 + FeCl2 + 8BOH → Fe3O4 (s) + 4H2O + 8BCl                                   (1) 

Dimana B adalah Na+, K+, NH3
+

, atau basa lainnya. Proses reaksi pembentukan 

magnetit secara sempurna dijelaskan sebagai berikut: 

Fe3+ + 3OH− = Fe(OH)3 (s)                (2)              

Fe(OH)3 (s)  = FeOOH  (s) + H2O                                                    (3)                 

Fe2+ + 2OH− = Fe(OH)2 (s)                         (4)     

2FeOOH (s) + Fe(OH)2 (s) = Fe3O4 (s) +2H2O                   (5)

            

2Fe3+ + Fe2+ + 8OH− = 2Fe(OH)3Fe(OH)2 (s) → Fe3O4 (s) + 4H2O       (6)         

Untuk sintesis magnetit Fe3O4 dengan metode kopresipitasi, perbandingan/ rasio 

antara ion ferrous (Fe2+) dan ion ferric (Fe3+) dalam medium basa (alkali) sangat 

mempengaruhi hasil akhir sintesis. Efeknya meliputi rentang diameter ukuran 

partikel dan sifat magnetik yang dihasilkan. Telah dilaporkan bahwa valensi garam 

logam yang digunakan dalam sintesis memegang peranan penting dalam 

menentukan ukuran partikel. Pada penelitian ini, larutan alkali yang digunakan 

adalah NaOH 1 M (Mascolo et al., 2013). Penambahan secara perlahan NaOH 

dihentikan ketika pH larutan sudah mencapai 12 dan warna larutan sudah berubah 

menjadi hitam pekat (Gambar 34.b). Hal ini sesuai dengan teori, dimana menurut 

Mascolo et al., (2013) pada temperatur 70-80 oC, larutan yang menggunakan 

perbandingan molar rasio 1:2 akan menghasilkan padatan pada pH 12, dan rasio 

akan mulai menyimpang jika pH yang digunakan lebih dari 12. Sedangkan menurut 

Wu et al., (2015), pertumbuhan nukleus Fe3O4 akan lebih mudah dengan 

penambahan pH diatas 11. Hal ini dikarenakan pembentukan endapan Fe3+ terjadi 

pada larutan dengan pH 3-4, sedangkan Fe2+ akan membentuk endapan pada pH 8-

9. Untuk itu, konsentrasi yang cukup dari ion OH- (dan pH) sangat dibutuhkan 

untuk pembentukan endapan keduanya (Fe2+ dan Fe3+). Jika pH larutan kurang dari 

9 maka akan terbentuk endapan Fe3+ dan bukan Fe2+ sehingga akan membentuk 

fasa FeOOH (jingga kemerahan). Teori-teori ini juga didukung dengan hasil 

percobaan dimana warna larutan berubah menjadi hitam pekat ketika pH larutan 

sudah mendekati 12.  

Setelah ditetesi larutan NaOH dan berubah warna menjadi hitam pekat, 

campuran larutan tersebut akan terbentuk dua fasa, yaitu fasa padatan dan fasa 

larutan. Kedua fasa tersebut kemudian distirrer selama 2 jam dengan tujuan 

memaksimalkan pembentukan magnetit. Setelah 2 jam, endapan magnetit dicuci 

dengan aqua demineralisasi (aqua DM) hingga pH netral. Tujuan pencucian ini 

adalah untuk menghilangkan kandungan garam yang terdapat dalam endapan 

sehingga didapat magnetit dengan tingkat kemurnian yang tinggi. Endapan 



 

40 
 

megnetit yang telah dicuci kemudian dikeringkan dengan oven pada suhu 100 oC 

selama 1 jam. Bubuk magnetit yang telah disintesis kemudian diletakkan dalam 

wadah untuk selanjutnya dikarakterisasi dengan XRD dan FTIR. Sebelumnya, 

dilakukan uji awal pembentukan magnetit dengan cara menempelkan wadah berisi 

magnetit dengan magnet logam. Hasilnya, bubuk magnetit menempel pada magnet 

logam.  

 
 Gambar 35. Bubuk Magnetit Hasil Sintesis 

 

2.   Karakterisasi Magnetit (Fe3O4) 

Setelah dilakukanya sintesis magnetit menggunakan metode kopresipitasi, 

selanjutnya dilakukan karakterisasi untuk mengetahui apakah sudah terbentuk 

magnetit murni. Pertama, dilakukan karakterisasi menggunakan XRD guna 

mengetahui fasa dan struktur kristal senyawa magnetit. Analisa data hasil 

karakterisasi dilakukan menggunakan aplikasi Match! dan G-SAS. 

           
             Gambar 36. Pola Difraksi Sinar X dari Magnetit Hasil Sintesis 

 

  Hasil pola difraksi sinar x pada magnetit diatas menunjukkan bahwa sampel 

magnetit yang disintesis menggunakan metode kopresipitasi merupakan senyawa 

kristalin. Hal ini dapat diketahui dari munculnya puncak sempit pada kurva hasil 
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analisis menggunakan aplikasi Match!. Pada penggunaan aplikasi Match! 

disesuaikan puncak yang dihasilkan dari hasil uji dengan database yang tersedia 

pada aplikasi untuk mengetahui bentuk kristal dari senyawa magnetit. Kesesuaian 

data dengan database ditunjukkan dengan sumber database magnetit bernomor 99-

101-2443. Kurva diatas berada pada 2 theta 10o hingga 80o. Puncak tertinggi berada 

pada 2 theta 35,42o
, yang dilanjutkan dengan 2 theta 62,52o

, 56,93o
, 53,31o, 43,05o, 

dan 30,07o. Puncak atau peak hasil analisis XRD sampel magnetit hasil sintesis ini 

sesuai dengan peak XRD hasil penelitian Srivastava et al., (2011) dibawah ini: 

 
Gambar 37. Pola Difraksi Sinar X Magnetit Hasil Penelitian Srivastava et al., (2011) 

     
 Gambar 38. Hasil Refinement Pola Difraksi Sinar X Sampel Fe3O4. (a) Grafik Pola   

     Difraksi Sinar X, (b) Chi Square Pola Difraksi Sinar X; dan c) Wrp Pola 

     Difraksi Sinar X Magnetit Hasil Sintesis 
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 Gambar 38 (a) memperlihatkan perbandingan pola difraksi antara sampel 

magnetit hasil sintesis dengan hasil perhitungan secara matematis yang dilakukan 

menggunakan aplikasi GSAS. Nilai χ2
 atau Chi kuadrat maksimum dari pola pada 

gambar 38 (b) adalah 1,050. Selanjutnya, grafik fitting dan normalisasi kesalahan 

pada pola difraksi tersebut dapat dilihat pada gambar 38 (c). Besar nilai wRp 

sebagai faktor koreksi perbedaan tinggi insensitas kedua pola tersebut adalah 

0,0269 (2,69%). Hasil perhitungan ini mengindikasikan bahwa data memiliki 

tingkat kesalahan yang kecil. Karakteristik dari kristal yang dihasilkan dapat dilihat 

selengkapnya pada Tabel 7: 

Tabel 7. Parameter Struktur Magnetit Hasil Sintesis Berdasarkan Software GSAS 

 

Fasa Fe3O4 

 

Grup ruang (space group): F d -3 m 

Sistem kristal: Kubik 

Parameter kisi:  

a = 8,347630 Å, b = 8,347630 Å, c = 8,347630 Å, α = β = γ = 90 oC 

V= 581,687 Å3 dan ρ= 5,288 g/cm3 

Faktor R      wRp = 0,0269  Rp = 0,0214  X2 = 1,050 

  

Berdasarkan data yang tertera pada tabel diatas, dapat diambil kesimpulan 

bahwa magnetit hasil sintesis memiliki bentuk kubik. Hal ini didasarkan pada 

parameter kisi yang dihasilkan oleh sisi-sisi kristal dimana memiliki ukuran yang 

sama, yaitu 8,347630 Å dengan sudut yang terbentuk adalah siku-siku (900) pada 

ketiga sudut utama. Hal ini sesuai dimana bentuk sederhana dari kristal magnetit 

adalah berbentuk kubik dengan susunan antar atom yang memiliki kesesuaian 

dengan parameter kisi yang ditunjukkan. Volume ruang yang dihasilkan 

berdasarkan Tabel 7 adalah sebesar 581,687 Å3, dimana hal ini bersesuaian dengan 

perhitungan volume kubik yaitu perkalian sisi (s3). Untuk densitas (ρ) yang dimiliki 

dari elemen magnetit ditunjukan dari hasil uji yaitu sebesar 5,288 gr/cm3
. 

Berdasarkan hasil uji karakterisasi menggunakan sinar difraksi x-ray (XRD), 

dapat disimpulkan bahwa senyawa yang disintesis menggunakan metode 

kopresipitasi dari FeCl3.6H2O dan FeCl2.4H2O merupakan senyawa magnetit 

(Fe3O4) berbentuk kristalin. Dilakukan satu kali lagi pengujian untuk membuktikan 

bahwa senyawa yang disintesis merupakan magnetit untuk kemudian digunakan 

pada sintesis dan modifikasi core-shell SiO2@Fe3O4. Pengujian selanjutnya 
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dilakukan dengan menggunakan alat FTIR guna mengetahui gugus-gugus yang 

terdapat pada senyawa hasil sintesis (Gambar 39) 

      
         Gambar 39. Spektrum IR Magnetit (Fe3O4) Hasil Sintesis 

 

Gambar diatas merupakan hasil spektrum IR dari magnetit yang di sintesis 

menggunakan metode kopresipitasi. Spektra IR yang dihasilkan berada pada 

rentang bilangan gelombang 400cm-1-4000cm-1. Panjang gelombang antara 

3444.37cm-1 merupakan vibrasi H2O pada sampel. Munculnya peak ini 

dikarenakan karena molekul air telah teradsorpsi oleh Fe3O4. Puncak pada bilangan 

gelombang 580.57cm-1 menunjukkan stretching ikatan Fe-O. Puncak ini 

merupakan puncak khas dari kisi kristalin magnetit (Srivastava et al., 2011). Hasil 

spektrum IR magnetit ini hampir mendekati analisis spektrum IR magnetit hasil 

penelitian Ma et al., (2002) yang dapat dilihat pada Gambar 15. 

Setelah dilakukan karakterisasi lanjutan menggunakan FTIR, maka dapat 

disimpulkan bahwa material hasil sintesis dari FeCl3.6H2O dan FeCl2.4H2O 

menggunakan metode kopresipitasi adalah magnetit (Fe3O4). Magnetit ini 

kemudian disintesis kembali untuk selanjutnya digunakan dalam sintesis dan 

modifikasi core-shell SiO2@Fe3O4. 

 

3.   Sintesis dan Modifikasi Core-Shell SiO2@Fe3O4 

Setelah sintesis dan karakterisasi magnetit, selanjutnya adalah mensintesis dan 

memodifikasi material silika dengan larutan magnetit sehingga terbentuk core-shell 

SiO2@Fe3O4. Pemodifikasian pada material silika dapat dilakukan dengan material 

organologam maupun oksida logam. Material silika yang dicoating atau dilapisi 

dengan Fe3O4 akan meningkatkan kemampuan absorpsi pada gelombang mikro 

karena kedua sifat, yaitu magnetik dan dielektrik yang dimiliki oleh silika dan 
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Fe3O4 digabungkan. Material core-shell SiO2@Fe3O4 diharapkan mampu menjadi 

sebuah material penyerap gelombang mikro yang lebih baik karena kedua sifat 

material yang digabungkan menjadi satu material tunggal sehingga meningkatkan 

kemampuan kedua material. Sebagaimana yang telah dijelaskan oleh Jiwei et al., 

(2013), syarat ideal sebuah material penyerap gelombang mikro adalah adanya 

material yang bersifat permivitas (𝜀) dan juga permeabilitas (𝜇), serta kemampuan 

material tersebut untuk menyerap gelombang mikro sebanyak mungkin, dimana hal 

tersebut membutuhkan material dengan sifat magnetik dan dielektrik loss yang 

kuat.  

Pertama, material silika yang telah disintesis dan dikarakterisasi sebelumnya 

disiapkan sekitar 0,2 gram. Selanjutnya dilakukan sintesis magnetit dengan tahapan 

dan prosedur yang telah dijelaskan sebelumnya. Setelah mencampurkan 

FeCl3.6H2O 1,0808 gram yang dilarutkan dalam  empat mililiter aqua DM dengan 

FeCl2.4H2O 0,3975 gram dalam satu mililiter aqua DM dibawah aliran gas 

Nitrogen, segera masukkan bubuk silika secara perlahan dalam kondisi stirrer pada 

suhu 80 oC. Pengadukan dengan stirrer akan membuat bubuk silika secara merata 

menyebar keseluruh campuran larutan. Setelah dicampurkan, tetesi NaOH 1 M 

secara perlahan hingga pH 12 dan sudah berubah warna menjadi hitam pekat. 

Larutan NaOH akan membungkus material silika dengan magnetit Fe3O4 sehingga 

terbentuk core-shell SiO2@Fe3O4 dimana material silika sebagai core (inti/bagian 

dalam) dan magnetit besi oksida sebagai shell (pelapis/bagian luar). Gambar 40 

menjelaskan skema tahapan proses modifikasi core-shell SiO2@Fe3O4. 

     
Gambar 40. Skema Proses Modifikasi Core-Shell SiO2@Fe3O4. (1) FeCl3.6H2O, (2)  

    FeCl2.4H2O, (3) Material SiO2, (4) Larutan NaOH 1 M, (5) Magnetik Stirrer, 

    (6) Dialiri Gas Nitrogen, (7) Distirrer Hingga Homogen, dan (8) Core-Shell 

    SiO2@Fe3O4.  

  

Setelah ditetesi secara perlahan dengan NaOH 1 M, selanjutnya campuran 

larutan core-shell SiO2@Fe3O4 distirer secara konstan selama 2 jam dengan tujuan 

memaksimalkan bentuk core-shell. Endapan kemudian dicuci dengan aqua DM 

hingga pH netral dan terbebas dari garam. Endapan yang telah dicuci dihilangkan 

kandungan airnya menggunakan oven dengan suhu 100 oC selama satu jam. Core-
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shell SiO2@Fe3O4 kemudian dikarakterisasi menggunakan XRD, FTIR, dan SEM-

EDX. 

    
      Gambar 41. Strategi Sintesis dan Modifikasi Core-Shell SiO2@Fe3O4 

 

4.   Karakterisasi Core-Shell SiO2@Fe3O4 

Pertama, dilakukan karakterisasi menggunakan XRD yang bertujuan untuk 

mengetahui fasa core-shell SiO2@Fe3O4 hasil sintesis. Analisa data hasil 

karakterisasi dilakukan menggunakan aplikasi Match! dan G-SAS. 

       
     Gambar 42. Pola Difraksi Sinar X dari Core-Shell SiO2@Fe3O4 Hasil Sintesis 

 

 Hasil pola difraksi sinar x sampel core-shell SiO2@Fe3O4 diatas mengindikasi 

bahwa sudah terbentuk core-shell antara silika dan magnetit. Hal ini dapat 

diketahui dari munculnya puncak sempit yang menandakan senyawa kristal 

magnetit dan adanya pola difraksi yang melebar yang menandakan senyawa amorf 

silika. Dalam penggunaan aplikasi Match! pada analisis kurva pola difraksi sinar x 

sampel core-shell SiO2@Fe3O4, disesuaikan puncak yang dihasilkan dari hasil uji 

dengan database yang tersedia pada aplikasi untuk mengetahui struktur dari sampel 

core-shell SiO2@Fe3O4.  Kesesuaian data dengan database ditunjukkan dengan 

sumber database magnetit bernomor 99-101-2443. Kurva diatas berada pada 2 

theta 10o hingga 80o. Puncak tertinggi berada pada 2 theta 35,42o yang dilanjutkan 
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dengan 2 theta 62,52o
, 56,93o

, 53,31o, 43,05o, dan 30,07o. Puncak yang sedikit 

melebar pada 20-30o terdeteksi pada database magnetit yang menunjukkan 

keberadaan amorf silika (SiO2). Selain itu, puncak difraksi senyawa core-shell 

SiO2@Fe3O4 tidak setajam puncak difraksi magnetit murni sebelum dimodifikasi 

dengan material silika (Gambar 43). Hal ini menandakan kristalinitas yang dimiliki 

magnetit berkurang dikarenakan magnetit yang telah bereaksi dengan silika.  

        
        Gambar 43. Puncak Difraksi Sinar X Senyawa Magnetit (Atas) dan Puncak Difraksi 

      Sinar X Senyawa Core-Shell SiO2@Fe3O4 (Bawah) 

 

Setelah dianalisis menggunakan aplikasi Match!, selanjutnya dilakukan 

perbandingan hasil data difraksi sampel dengan database magnetit menggunakan 

aplikasi GSAS (Gambar 44). Dikarenakan database yang digunakan sebagai 

referensi adalah database magnetit, sehingga bentuk senyawa core-shell 

SiO2@Fe3O4 adalah kubik. Parameter kisi yang dihasilkan oleh sisi-sisi kristal 

memiliki ukuran yang sama, yaitu 8, 323900 Å dengan sudut yang terbentuk adalah 

siku-siku (900) pada ketiga sudut utama. Hal ini menandakan bahwa bentuk 

sederhana dari senyawa core-shell SiO2@Fe3O4 adalah kubik dengan susunan antar 

atom yang memiliki kesesuaian dengan parameter kisi yang ditunjukkan. Besar 

nilai χ2
 atau Chi kuadrat maksimum dari pola adalah 1,066. Sedangkan nilai wRp 

sebagai faktor koreksi perbedaan tinggi insensitas kedua pola tersebut adalah 

0,0273 (2,73%). Hasil perhitungan ini mengindikasikan bahwa data memiliki 

tingkat kesalahan yang meskipun kecil, namun lebih besar dari tingkat kesalahan 

pada sampel magnetit murni. Ini dikarenakan senyawa magnetit yang telah 

berinteraksi dengan senyawa lain (silika) sehingga tingkat kesalahannya lebih besar 

dibandingkan dengan sampel magnetit murni. 
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Gambar 44. Hasil Pengolahan Data XRD Sampel Core-Shell SiO2@Fe3O4 dengan  

                Software GSAS. (a) Grafik Pola Difraksi Sinar X, (b) Chi Square Pola  

    Difraksi Sinar X; dan c) Wrp Pola Difraksi Sinar X Core-Shell SiO2@Fe3O4 

 

Tabel 8. Parameter Struktur Core-shell SiO2@Fe3O4 Hasil Sintesis Berdasarkan Software 

         GSAS 

 

Fasa Core-shell SiO2@Fe3O4 

 

Grup ruang (space group): F d -3 m 

Sistem kristal: Kubik 

Parameter kisi:  

a = 8,323900 Å, b = 8,323900 Å, c = 8,323900 Å, α = β = γ = 90 oC 

ρ= 5,333 g/cm3 , V = 576,741 Å3 

Faktor R        wRp = 0,0273  Rp = 0,0201  X2 = 1,066 

 

Puncak atau peak hasil analisis XRD sampel core-shell SiO2@Fe3O4 hasil 

sintesis ini sesuai atau mendekati dengan peak hasil penelitian Zou et al., (2014) 

dibawah ini: 

 
Gambar 45. Pola Difraksi Sinar X Core-Shell SiO2@Fe3O4 Hasil Penelitian Zou et al., 

      (2014)  
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 Selanjutnya dilakukan karakterisasi menggunakan FTIR guna mengetahui 

gugus-gugus fungsi yang terdapat pada sampel dan melihat cross-link yang 

terbentuk antara silika dengan magnetit. Berikut data spektrum IR sampel core-

shell SiO2@Fe3O4 hasil sintesis: 

 

      
          Gambar 46. Spektrum IR Core-Shell SiO2@Fe3O4 Hasil Sintesis 

 

 Berdasarkan gambar diatas, peak yang muncul pada bilangan gelombang 

3410,15, 952,84, dan 588,29cm-1 menunjukkan adanya unsur O-H, Si-O, dan Fe-O 

(Xu et al., 2013). Dari berbagai peak yang muncul pada bilangan gelombang yang 

menjadi ciri khas antara silika dan magnetit, maka dapat disimpulkan bahwa sudah 

terbentuk core-shell SiO2@Fe3O4. Untuk lebih jelasnya, Gambar 47 menujukkan 

spektra IR dari silika, magnetit, dan core-shell SiO2@Fe3O4 yang digabungkan. 

 Berdasarkan hasil analisis spektra IR pada Gambar 47, dapat dilihat bahwa 

telah terjadi perubahan pola serapan pada spektra IR di bilangan gelombang 

tertentu. Pada silika, bilangan gelombang disekitar 3415,93cm-1 merupakan vibrasi 

ulur gugus OH dari Si-OH dan peak yang muncul pada bilangan gelombang 

1136,00cm1 merupakan vibrasi ulur asimetris Si-O dari Si-OH. Namun pada 

sampel core-shell SiO2@Fe3O4, sedikit terjadi penurunan intensitas kearah 

bilangan gelombang yang lebih kecil yaitu menjadi 3410,15cm-1 dan 952,84cm-1. 

Rendahnya puncak intensitas silika pada sampel core-shell hasil sintesis 

disebabkan karena komposisi silika yang lebih sedikit dan terletak didalam material 

magnetit, sehingga intensitas serapan yang dihasilkan tidak setajam hasil analisis 

IR material silika murni. Puncak yang muncul pada bilangan gelombang 

1631,78cm-1 sampel core-shell SiO2@Fe3O4 merupakan vibrasi tekuk –OH dari Si-

OH. Pada hasil spektrum IR material silika terdapat puncak yang tajam pada 
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bilangan gelombang 796,60cm-1 dan 1138,00cm-1. Puncak ini menandakan vibrasi 

ulur simetris dan asimetris dari Si-O-Si. Namun, pada hasil spektrum IR sampel 

core-shell SiO2@Fe3O4 puncak pada bilangan gelombang 1138,00cm-1 ini hilang. 

Hal ini dikarenakan sedikitnya senyawa silika pada sampel core-shell SiO2@Fe3O4 

sehingga tidak terdeteksi. Bilangan gelombang yang muncul pada 588,29cm-1 

menandakan adanya gugus Fe-O pada sampel core-shell SiO2@Fe3O4. Dari analisis 

ini sudah dapat disimpulkan bahwa sudah terbentuk core-shell antara silika dengan 

magnetit.  

 

     
Gambar 47. Spektra IR dari Atas Kebawah: Silika, Magnetit, dan Core-Shell SiO2@Fe3O4. 

   

Sementara itu, bentuk morfologi serta kandungan unsur yang terdapat pada 

core-shell SiO2@Fe3O4 diidentifikasi menggunakan SEM-EDX. Hasil nya adalah 

sebagai berikut: 
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        (a)                  

        
                          (b) 

Gambar 48. Hasil Karakterisasi SEM Core-Shell SiO2@Fe3O4. (a) Pada Perbesaran 300x, 

   (b) Pada Pembesaran 1000x 

 

 Berdasarkan hasil karakterisasi SEM diatas, dapat diperoleh informasi bahwa 

ukuran partikel material core-shell SiO2@Fe3O4 adalah 50 μm pada perbesaran 300 

kali dan 10 μm dengan perbesaran 1000 kali. Pada perbesaran 300 kali, terlihat 

bentuk marfologi yang tidak seragam. Diduga struktur yang berbentuk partikel 

lebih besar dan bulat seperti membungkus merupakan core-shell SiO2@Fe3O4 

sedangkan partikel yang lebih kecil merupakan silika atau magnetit lainnya yang 

tidak ikut bereaksi membentuk core-shell, atau merupakan core-shell SiO2@Fe3O4 

dengan ukuran yang lebih kecil.  Ketika diperbesar 1000 kali, dapat terlihat lebih 

jelas struktur amorf tidak beraturan dan juga terlihat bentuk spherical amorf. Ini 

menandakan adanya senyawa silika (berbentuk amorf tidak beraturan) yang 

terbungkus oleh struktur magnetit (spherical amorf). 
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         Gambar 49. Hasil Karakterisasi EDX Core-Shell SiO2@Fe3O4 

 

         Tabel 9. Kandungan Unsur Core-Shell SiO2@Fe3O4 

  Unsur Massa (%) 

Fe (Besi) 46,77 

Si (Silikon) 2,83 

O (Oksigen) 50,41 

Berdasarkan hasil analisis EDX diatas, dapat dilihat bahwa sampel core-shell 

SiO2@Fe3O4 mengandung unsur Besi (Fe), Silikon (Si), dan Oksigen (O) dengan 

besar persen (%) massa masing-masing adalah 46,77%, 2,83%, dan 50,41%. 

Unsur-unsur ini merupakan penyusun core-shell SiO2@Fe3O4 sehingga dapat 

disimpulkan bahwa sudah terbentuk material core-shell SiO2@Fe3O4.  

 

C.  Sintesis Komposit UPR/Core-Shell SiO2@Fe3O4 

Core-shell SiO2@Fe3O4 yang telah disintesis dan dikarakterisasi kemudian 

dijadikan filler atau bahan pengisi dalam komposit dimana UPR (Unsaturated 

Polyester Resin) adalah matriksnya. Sintesis komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 

dilakukan dengan cara memasukkan filler core-shell SiO2@Fe3O4 dan matriks UPR 

kedalam lima cetakan dimana setiap cetakannya diisi dengan perbandingan konsentrasi 

berat/berat (w/w%) komposit masing-masing adalah sebagai berikut : 
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  Tabel 10. Komposisi Penyusun Komposit UPR/Core-Shell SiO2@Fe3O4 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Setelah dibuat perbandingan, selanjutnya campuran core-shell SiO2@Fe3O4 dan 

UPR diaduk dalam wadah plastik hingga homogen. Pengadukan dilakukan dengan 

perlahan agar tidak terbentuk gelembung udara yang dapat menganggu pengujian daya 

serap gelombang mikro. Komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 dimasukkan kedalam 

cetakan yang terbuat dari silicon rubber.  Cetakan dibuat dengan ketebalan tiga 

milimeter dan memiliki diameter empat puluh milimeter. Ukuran ini disesuaikan 

dengan adaptor VNA yang akan digunakan untuk uji daya serap gelombang mikro. 

Penggunaan silica rubber sebagai bahan cetakan karena tidak bereaksi dengan 

komposit, sehingga sampel tidak rusak dan terkontaminasi dengan bahan lain. Selain 

itu, silicon rubber memiliki sifat elastis sehingga memudahkan dalam mengeluarkan 

sampel.  Cetakan yang berisi komposit kemudian didiamkan pada suhu ruang selama 

± 48 jam hingga mengeras untuk selanjutnya dilakukan proses karakterisasi dan 

diakhiri dengan uji daya serapan gelombang mikro. 

 

1.   Karakterisasi UPR (Unsaturated Polyester Resin) 

Poliester resin tak jenuh atau UPR yang digunakan sebagai matriks dalam 

komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 dikarakterisasi menggunakan alat FTIR 

dengan panjang bilangan gelombang dari 400 cm-1 sampai dengan 4000cm-1. 

Spektrum UPR hasil karakterisasi dapat dilihat pada Gambar 50. 

Hasil spektrum IR UPR dibawah menunjukkan puncak pada bilangan 

gelombang 742.59cm-1 yang merupakan ikatan (-C-H-) pada molekul benzena. 

Sedangkan puncak yang muncul pada bilangan gelombang 1122.57cm-1 

menunjukkan ikatan (-C=C-) gugus poliester. Puncak pada bilangan gelombang 

1284.59cm-1 menunjukkan ikatan (-C-O-C-) gugus ester yang terdapat pada 

senyawa UPR, dan puntcak pada bilangan gelombang 1722cm-1 serta 2964.59cm-1 

 Core-Shell  

           SiO2@Fe3O4 (%) 

UPR (%) 

90                    10 

85                    15 

80                    20 

75                    25 

70                    30 



 

53 
 

dengan intensitas yang tinggi menunjukkan stretching ikatan (-CH). Hasil spektrum 

IR UPR diatas jika dibandingkan dengan spektrum IR UPR hasil penelitian 

Sethuraman et al., (2015) (Gambar 16) adalah hampir sama atau mendekati.  

    
Gambar 50. Spektrum IR UPR (Unsaturated Polyester Resin) 

 

2.   Karakterisasi Komposit UPR/Core-Shell SiO2@Fe3O4 

Setelah 5 cetakan komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 yang telah dibuat 

sebelumnya mengeras, selanjutnya dikarakterisasi menggunakan FTIR untuk 

mengetahui gugus-gugus yang terdapat pada komposit: 

          
        Gambar 51. Spektrum IR Komposit UPR/Core-Shell SiO2@Fe3O4 

 

Berdasarkan spektrum IR komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 diatas, dapat 

diketahui munculnya pita serapan pada panjang gelombang 3435,22cm-1 yang 

menunjukan vibrasi dari ikatan O-H dari Si-OH dan H2O dari senyawa magnetit. 

Terlihat karakteristik senyawa UPR dengan adanya gugus fungsi senyawa benzena 

pada bilangan gelombang 742cm-1, poliester pada bilangan gelombang 1122.57  
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cm-1, ester pada bilangan gelombang 1282.66cm-1, stretching ikatan (-CH) pada 

bilangan gelombang 1728,66cm-1 dan 2924.09cm-1. Munculnya puncak pada 

bilangan gelombang 1070,49 cm-1 menandakan adanya unsur Si-O dan bilangan 

gelombang disekitar 580,57 cm-1 menandakan adanya unsur Fe-O. Hasil analisis ini 

dapat membuktikan bahwa modifikasi komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 telah 

berhasil dibuat.  

Setelah dilakukan analisis menggunakan instrumen FTIR, selanjutnya 

komposit dianalisis menggunakan SEM yang berfungsi untuk mengetahui bentuk 

marfologi dan keberadaan komposit yang berada pada sampel. 

         
   (a)            (b) 

      Gambar 52. Hasil Karakterisasi SEM Komposit UPR/Core-Shell SiO2@Fe3O4. 

 (a) Perbesaran 600x dan (b) Perbesaran 2000x 

Berdasarkan hasil uji yang dilakukan terhadap komposit menggunakan alat 

SEM dapat diketahui bahwa antara matriks dan filler telah menjadi satu bagian 

komposit yang solid. Pada perbesaran 600 kali, dapat dilihat bentuk komposit yang 

solid, begitu juga ketika diperbesar menjadi 2000 kali, bentuk komposit terlihat 

solid dan menjadi satu bagian utuh sehingga sulit untuk mengidentifikasi senyawa 

yang terdapat dalam komposit. Sehingga perlu dilakukan uji menggunakan EDX 

untuk mengetahui keberadaan senyawa dalam komposit. 

 Hasil uji EDX yang ditunjukkan pada Gambar 53 menunjukkan unsur yang 

terkandung pada komposit UPR/Core-Shell SiO2@Fe3O4, yaitu Besi (Fe), Silikon 

(Si), Oksigen (O), Karbon (C), dan Emas (Au). Besar persen (%) massa masing-

masing unsur adalah 1,12%, 0,08%, 17,73%, 76,44%, dan 4,63%. Unsur Besi (Fe), 

Silikon (Si), dan Oksigen (O) berasal dari material core-shell SiO2@Fe3O4 dan 

unsur Karbon (C) berasal dari senyawa UPR. Sedangkan adanya unsur Au 

disebabkan karena komposit terlebih dahulu di coating menggunakan Emas (Au) 
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agar didapat gambar morfologi yang lebih jelas. Berdasarkan hasil EDX, besar 

massa Besi dan Silikon sangat sedikit, dan unsur yang memiliki komposisi terbesar 

merupakan matriks UPR yang mengandung unsur Oksigen dan Karbon. Hasil ini 

dikarenakan sampel yang digunakan untuk uji SEM-EDX merupakan sampel 

komposit dengan perbandingan UPR:core-shell SiO2@Fe3O4 adalah 90%:10%, 

sehingga komposisi UPR akan jauh lebih banyak dibandingkan dengan komposisi 

core-shell SiO2@Fe3O4. 

  
   Gambar 53. Hasil Karakterisasi EDX Komposit UPR/Core-Shell SiO2@Fe3O4 

 

         Tabel 11. Kandungan Unsur Komposit UPR/Core-Shell SiO2@Fe3O4 

  Unsur Massa (%) 

Fe (Besi) 1,12 

   Si (Silikon) 0,08 

    O (Oksigen)  17,73 

    C (Karbon)       76,44 

 

    Au (Emas)       4, 63 

 

Berdasarkan hasil-hasil uji yang telah dilakukan, maka sudah dapat 

disimpulkan bahwa sudah terbentuk komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4. 

Sehingga komposit hasil sintesis ini sudah siap digunakan untuk uji daya serap 

terhadap gelombang mikro. 
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D.  Uji Daya Serapan Maksimum Gelombang  

      Uji daya serapan maksimum gelombang menggunakan komposit UPR/core-shell 

SiO2@Fe3O4 dilakukan dengan alat VNA (Vector Network Analyzer) ADVANTEST 

R3770 dengan rentang frekuensi 300kHz-20GHz. Material komposit diuji pada rentang 

gelombang X-band yaitu pada panjang gelombang 8 GHz-12 GHz. Hasil uji 

menggunakan VNA ditampilkan sebagai berikut:  

 

     
   Gambar 54. Kurva Reflection Loss Komposit UPR/Core-Shell SiO2@Fe3O4  
 

Gambar diatas merupakan gabungan data dari lima perbandingan komposit 

yang telah ditentukan sebelumnya. Berikut penjelasan mendetail mengenai Gambar 54: 

1.   core-shell SiO2@Fe3O4 10% 

 Hasil pengujian VNA terhadap komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 dengan 

perbandingan massa masing-masing sebesar 90%:10% menunjukkan serapan 

elektromagnetik dengan intensitas tertinggi pada frekuensi 11 GHz dan reflection 

loss sebesar -26,619 dB. 

2.   core-shell SiO2@Fe3O4 15% 

 Hasil pengujian VNA terhadap komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 dengan 

perbandingan massa masing-masing 85%:15% menunjukkan serapan 

elektromagnetik dengan intensitas tertinggi pada frekuensi 11 GHz dan reflection 

loss sebesar -28,385 dB. 
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3.   core-shell SiO2@Fe3O4 20% 

Hasil pengujian VNA terhadap komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 dengan 

perbandingan massa masing-masing 80%:20% menunjukkan serapan 

elektromagnetik dengan intensitas tertinggi pada frekuensi 11 GHz dan reflection 

loss sebesar -30,941 dB. 

4.   core-shell SiO2@Fe3O4 25% 

 Hasil pengujian VNA terhadap komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 dengan 

perbandingan massa masing-masing 75%:25% menunjukkan serapan 

elektromagnetik dengan intensitas tertinggi pada frekuensi 11 GHz dan reflection 

loss sebesar -24,219 dB. 

5.   core-shell SiO2@Fe3O4 30% 

 Hasil pengujian VNA terhadap komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 dengan 

perbandingan massa masing-masing 70%:30% menunjukkan serapan 

elektromagnetik dengan intensitas tertinggi pada frekuensi 11 GHz dan reflection 

loss sebesar -13,763 dB. 

 Data yang diperoleh menunjukkan bahwa penambahan konsentrasi filler core-

shell SiO2@Fe3O4 ke dalam matriks UPR menambah kemampuan serapan 

gelombang mikro komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 cukup besar. Serapan 

terbaik ditunjukkan pada komposisi komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 

80%:20% yaitu sebesar -30,941 dB pada frekuensi 11 GHz. Hasil ini menyatakan 

bahwa penyerapan optimum gelombang mikro tidak mutlak terjadi pada 

penambahan core-shell SiO2@Fe3O4 dengan presentasi massa yang lebih tinggi. 

Hal ini disebabkan karena resin UPR merupakan material dengan nilai permitivitas 

baik yang ditunjukkan dengan besar nilai konstanta dielektriknya, yaitu 4,5 

(Kabusa, 2012). Sehingga besar massa UPR juga mempengaruhi kemampuan 

menyerap gelombang mikro pada sampel.  

 Berdasarkan hasil analisis, maka dapat disimpulkan modifikasi silika dengan 

magnetit menjadi core-shell sangat mempengaruhi kemampuan menyerap 

gelombang mikro. Pada penelitian sebelumnya, penggunaan material magnetit 

sebagai filler hanya mampu menyerap gelombang mikro secara maksimal sebesar 

-11,74 dB pada frekuensi 10,44 GHz dengan komposisi UPR/magnetit 90%:10% 

(Muzaki, R. 2016). Sedangkan penggunaan silika yang dikompositkan dengan 

magnetit dan UPR juga hanya mampu menyerap gelombang mikro secara 

maksimal sebesar -14,45 dB pada 10 GHz dengan komposisi UPR/SiO2/Fe3O4 1:1 

(Kurnianto, D.H, 2017). Material core-shell SiO2@Fe3O4 mampu menjadi salah 

satu material sangat baik yang dapat digunakan untuk menyerap gelombang mikro. 
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BAB V 

KESIMPULAN DAN SARAN 

 

A.   KESIMPULAN 

Berdasarkan pembahasan tentang hasil dari penelitian pengaruh komposisi 

komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 terhadap kemampuan serapan gelombang 

mikro, maka dapat diambil kesimpulan sebagai berikut: 

1. Komposisi komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 mempengaruhi        

perubahan serapan terhadap gelombang mikro. 

2. Komposisi komposit UPR/core-shell SiO2@Fe3O4 yang memiliki serapan 

optimum adalah pada perbandingan massa UPR:core-shell SiO2@Fe3O4 

SiO2@Fe3O4  masing-masing 80%:20%. 

3. Serapan optimum gelombang mikro terjadi pada frekuensi 11 GHz dengan 

kemampuan serapan sebesar -30,941 dB. 

 

B.  SARAN 

     Untuk menyempurnakan hasil penelitian mengenai material komposit penyerap 

gelombang mikro, maka disarankan: 

1.  Perlu dilakukan karakterisasi lebih lanjut menggunakan TEM (Transmission  

 Electron Microscopy) guna mengetahui bentuk morfologi dan ukuran core-

 shell SiO2@Fe3O4 secara lebih jelas.  
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LAMPIRAN 

 

Lampiran 1. Bagan Alir  

A.   Sintesis Silika dari Sekam Padi dengan Metode Sol-Gel 

 

 

dibakar terlebih dahulu 

diabukan dalam Furnace pada temperatur 500 oC selama 6 jam 

didinginkan terlebih dahulu 

disimpan dalam desikator 

dikeringkan dalam oven selama 1 jam pada suhu ±100 ºC 

ditimbang 

 

 

ditimbang 10 gram  

 ditambahkan 60 mL aqua DM 

 ditambahkan HCl 6 M tetes demi tetes hingga pH larutan 1 

 direfluks selama 2 jam 

 disaring dengan kertas saring Whattman No.41 

  

  

  

        dicuci dengan aqua DM 

        ditambahkan 60 mL NaOH 1 M 

        direfluks selama 1 jam 

        disaring dengan kertas saring Whattman No.41 

 

 

 

 

Sekam Padi 

Abu Sekam Padi 

Filtrat Residu 

Filtrat Natrium 

Silikat 

Residu Natrium 

Silikat 
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            dicuci dengan 100 mL aquades mendidih 

            

 

 

 

 

 

didinginkan pada temperatur ruang 

   dititrasi dengan HCl 1 M hingga pH mencapai 7 

 

 

   diinkubasi selama 18 jam 

   distirer 

   dicuci dengan aqua DM hingga terbebas ion Cl- 

             dipindahkan kedalam cawan penguap 

   dikeringkan pada 100 oC selama ± 4 jam 

 

 

 

B.   Karakterisasi Material Silika 

 

 

 

              dikarakterisasi   

 

 

 

 

Filtrat Natrium 

Silikat 

Residu Natrium 

Silikat 

Filtrat Residu 

Gabungan Filtrat 

Gel 

Material Silika 

Material Silika 

XRD FTIR SEM-EDX 
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C.   Sintesis dan Modifikasi Core-Shell SiO2@Fe3O4 

 

                   

 

                   dicampurkan 

         distirer ± 15 menit dengan suhu 80o C 

          dimasukkan material silika 

          ditambahkan perlahan 1 M NaOH 25 mL 

          distirer kembali selama 2 jam 

 

 

 

                   

  dicuci berulang kali dengan air destilat hingga pH netral 

       dikeringkan pada suhu 100 oC selama 1 jam 

      

 

 

D.   Karakterisasi Core-Shell SiO2@Fe3O4 

 

   

dikarakterisasi 

  

 

 

 

 

 

 

 

2 M 1 mL 

FeCl2.4H2O 99% 

1 M 4 mL 

FeCl3.6H2O 99% 

Endapan Core-Shell 

SiO2@Fe3O4 

Core-Shell SiO2@Fe3O4 

Filtrat Core-Shell 

SiO2@Fe3O4 

XRD SEM FTIR 

Core-Shell SiO2@Fe3O4 
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E.  Sintesis Komposit UPR/Core-Shell SiO2@Fe3O4 

 

     

dimasukkan ke dalam lima cetakan 

ditambahkan core-shell dengan perbandingan 

masing-masing  90:10. 85:15, 80:20, 75:25, 

dan 70:30 

 

 

 

 

F.  Karakterisasi Komposit UPR/Core-Shell SiO2@Fe3O4  

 

 

       

  

           dikarakterisasi 

 

 

 

 

 

        

     diuji absorbsi dalam menyerap                                           

     gelombang elektromagnetik 

 

 

 

 

Komposit UPR/Core-Shell 

SiO2@Fe3O4 

 

UPR Cair 

Komposit UPR/Core-Shell 

SiO2@Fe3O4 

 

 

FTIR 
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