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Silica gel synthesis from glass waste have been carried out withactivation and purification method by using hydrochloride acid.Hydrochloride acid were varied 8 N, 10 N, and 12 N to observeoptimum concentration in purification of silica gel and componentseparation in chromatography column. Gravimetric analysis resultshowed 12 N hydrochloride acid produce ~100 % silica. XRD andFTIR analysis revealed that synthetic gel silica was amorphouswhere its IR absorption bands were at 3426 cm-1, 1620 cm-1, 1080cm-1, 772 cm-1 and 478 cm-1. The absorption bands agreed tostandard gel silica and spectrum. The most effective HCl in gelsilica synthesis was 12 N, caused by its ability to separate colorcomponent in a column. The synthetic silica that can be applied asstationary phase in column chromatography.© 2018 IJoPAC. All rights reserved1. PendahuluanSilika gel merupakan suatu bentuk dari silika yang dihasilkan melalui proses penggumpalansol menjadi material padat. Silika gel tersusun oleh unit [SiO4]4- yang tersusun acak sehinggamenghasilkan struktur yang tidak beraturan [1]. Silika gel bersifat amorf dengan kapasitaspenyerapan yang tinggi [2]. Sifat ini menjadikan silika gel dimanfaatkan sebagai adsorben logamberat [3], desikan [4] dan penyangga katalis [5]. Silika gel juga bersifat inert dan tidak beracun sertamemiliki titik leleh yang tinggi. Pada skala laboratorium, silika gel biasa digunakan untukpemisahan senyawa organik pada analisis kromatografi kolom [6]. Penggunaan silika gel padakromatografi kolom umumnya membutuhkan kuantitas silika gel yang cukup banyak, sedangkansecara ekonomis harga silika gel cukup mahal. Hal ini menyiratkan bahwa diperlukan caraalternatif untuk memperoleh silika gel dengan kualitas baik namun memiliki nilai ekonomisyang tinggi.Sintesis silika gel menggunakan sumber silika dari alam dapat menjadi alternatif daninovasi baru untuk menciptakan material amorf fungsional. Salah satu sumber silika yang tidakteroptimalkan yaitu limbah kaca. Sifat kaca yang sulit terdekomposisi oleh mikroorganisme dialam mendorong peneliti untuk mengoptimalkan potensi limbah kaca menjadi suatu materialfungsional. Hingga saat ini, pengolahan limbah kaca telah dimanfaatkan sebagai bahancampuran beton [7], bahan campuran pembuatan semen [8], resin penukar ion [9] dan mediafiltrasi air [10]. Limbah kaca mengandung silika (SiO2) sekitar 72,1 % [11]. Tingginya kandungan
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silika (SiO2) dalam limbah kaca menyiratkan bahwa silika gel dapat disintesis dari bahan kaca.Pada penelitian ini, limbah kaca berperan sebagai bahan baku pembuatan silika gel, sehinggaluaran penelitian ini diperoleh silika gel yang bernilai ekonomis. Silika gel sintetik inidiharapkan dapat berfungsi sebagai fase diam dalam kromatografi kolom sehingga dapatmengatasi permasalahan dalam analisis di laboratorium berkaitan dengan harga silika gel yangcukup mahal.Pada penelitian ini dilakukan sintesis silika gel dari limbah kaca. Sintesis silika gel dilakukanmelalui dua tahap, yakni: pemanasan dan pemurnian dengan variasi konsentrasi asam.Karakterisasi silika gel sintetis meliputi identifikasi dengan gravimetri, FTIR, XRD, dan ujiaplikasi silika gel sintetik sebagai fase diam melalui variasi kepolaran fase gerak padakromatografi kolom dengan silika gel standar sebagai pembanding. Uji aplikasi silika gel sintetiksebagai fase diam dilakukan agar dapat diketahui potensi silika gel sintetik sebagai fase diamdalam kromatografi kolom.2. Bahan dan  Metode2.1. BahanBahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu asam klorida, aseton, etanol, kloroform,limbah kaca, n-heksana, silika gel standar Merck. Alat yang digunakan dalam penelitian ini yaituayakan 100 mesh, furnace, hotplate, oven, neraca analitik, peralatan gelas, Fourier TransformInfra-Red (FTIR) Shimadzu, X-Ray Diffraction (XRD) PANalytical.2.2.Prosedur PenelitianPreparasi Limbah KacaBahan baku yang digunakan pada sintesis silika gel ini berasal dari limbah kaca yangdiperoleh dari tempat pengolahan sampah. Persiapan bahan baku meliputi pengumpulan sertadestruksi limbah kaca menjadi serbuk kaca yang selanjutnya digunakan sebagai sampel.Sintesis Silika Gel dari Limbah KacaProses pemanasan serbuk kaca dilakukan dengan menggunakan alat tanur pada temperatur600 0C selama 1,5 jam. Serbuk kaca hasil pemanasan sebagai silika aktif ini, selanjutnyadimurnikan dengan metode pengasaman. Proses ini dilakukan dengan cara menempatkansampel (silika aktif) masing-masing sebanyak 400 gram dalam 3 buah gelas beaker, laluditambahkan 50 mL akuades panas. Selanjutnya, ditambahkan pula 125 mL larutan asam klorida(HCl) dengan variasi konsentrasi 8 N, 10 N, dan 12 N, lalu didiamkan selama 24 jam. Sampelkemudian dicuci dengan akuades (H2O) sebanyak 2 kali, lalu diasamkan kembali dengan variasikonsentrasi yang sama (8 N, 10 N, dan 12 N) dan didiamkan selama 24 jam. Perlakuanselanjutnya adalah pencucian sampel dengan akuades hingga filtrat menjadi bening, laludikeringkan dalam oven pada suhu 90 oC selama 3 hari. Silika gel sintetik yang dihasilkan inikemudian ditempatkan dalam botol vial tertutup.Karakterisasi Silika Gel SintetikKarakterisasi dilakukan melalui beberapa metode analisis yaitu : penentuan kandungansilika (Si) dengan gravimetri, identifikasi gugus fungsi dengan FTIR (Fourier Transform InfraRed), identifikasi struktur dengan XRD (X-Ray Diffraction), dan uji daya guna silika gel sintetiksebagai fase diam melalui variasi kepolaran fase gerak pada kromatografi kolom dengan silikagel standar sebagai pembanding.
3. Hasil dan Pembahasan3.1 Sintesis Silika Gel dari Limbah Kaca
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Sampel yang digunakan pada penelitian ini merupakan limbah kaca yang berasal daripecahan kaca peralatan rumah tangga dengan tekstur bening dan tidak berwarna. Preparasilimbah kaca diawali pencucian dengan air bersih hingga pengotor hilang. Limbah kaca kemudiandikeringkan dibawah sinar matahari dan didestruksi menggunakan alat penggiling. Hasil dariproses destruksi ini berupa serbuk kaca dengan ukuran partikel yang belum homogen. Limbahkaca kemudian diayak menggunakan ayakan 100 mesh agar dihasilkan serbuk kaca denganukuran partikel yang seragam dan luas permukaan yang besar. Semakin besar luas permukaanmaka sintesis silika gel dapat berlangsung secara optimal.Sintesis silika gel secara garis besar dibagi dalam dua tahap, yaitu pemanasan danpemurnian. Proses pemanasan dilakukan dengan menggunakan furnace pada suhu 600 oCselama 1,5 jam. Proses ini disebut sebagai tahap aktivasi fisik serbuk kaca. Aktivasi serbuk kacadilakukan untuk meningkatkan sisi aktif pada silika dan menghilangkan unsur-unsur pengotoryang terkandung didalamnya. Selain itu, tahap ini juga bertujuan untuk merenggangkan ikatanpenyusun bahan kaca yang berupa polimer Si-O, sehingga pada proses pengasaman diharapkanion H+ dapat lebih mudah berikatan dengan Si-O membentuk Si-OH yang merupakan strukturpenyusun silika gel. Proses pemanasan ini menghasilkan serbuk kaca aktif yang berwarnakecoklatan (Gambar 1).

Gambar 1. Serbuk kaca aktifSerbuk kaca aktif kemudian dimurnikan melalui metode pengasaman denganmenggunakan larutan asam klorida (HCl). Penggunaan HCl didasarkan pada kemampuan asamklorida melarutkan oksida oksida logam dalam jumlah kecil yang terkandung dalam kaca sepertiNa2O, CaO, Al2O3, MgO dan K2O [9],[12] sehingga diharapkan diperoleh kandungan silika (SiO2)yang cukup tinggi. Unsur silika memiliki ketahanan yang tinggi terhadap pelarutan denganlarutan asam pekat sehingga diharapkan senyawa selain silika yang larut. Pada metode ini,dilakukan pengasaman dengan berbagai variasi konsentrasi HCl, yaitu 8 N, 10 N, dan 12 N.
SiO2(s) + 4HCl(aq)→ SiCl4(s) + 2H2O(l)SiCl4(s) + 4H2O(l) ⇋ Si(OH)4(aq) + 4HCl(aq)

Penambahan HCl menyebabkan terbentuknya gugus silanol (Si-OH) akibat terjadinyapenyisipan ion H+ pada gugus siloksan (Si-O-Si). Pembentukan gugus silanol merupakan tahaputama dari proses sintesis silika gel dari limbah kaca. Hal ini bertujuan untuk menghasilkansilika gel yang identik dengan silika gel standar berdasarkan struktur penyusunnya.Tahapan selanjutnya yaitu pencucian sampel dengan akuades hingga filtrat menjadibening. Penambahan akuades ini bertujuan untuk menghilangkan ion-ion Cl- dan membetukasam silikat, Si(OH)4 yang kemudian terpolimerisasi. Silika gel hasil pencucian kemudiandikeringkan dalam oven pada suhu 90 oC selama 3 hari untuk menghilangkan molekul H2O yangmasih tersisa.
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a b cGambar 2. Silika gel sintetik a) 8N, b) 10N, dan c) 12N3.2 Karakterisasi Silika Gel SintetikKadar silika pada limbah kaca ditentukan dengan analisis gravimetri. Hasil analisis dapatdilihat pada tabel berikut :Tabel 1. Hasil analisis gravimetri silika gel sintetikKonsentrasi HCl Kadar Silika (%)8 N 98,3110 N 99,5812 N 99,76
Berdasarkan tabel 1 terlihat semakin tinggi konsentrasi asam, maka kadar silika yang dihasilkansemakin besar. Hal ini disebabkan karena pada konsentrasi asam yang lebih tinggi, kapasitasasam klorida melarutkan oksida logam selain silika sangat besar. Konsentrasi HCl  optimumuntuk menghasilkan kadar silika yang tinggi pada limbah kaca yaitu konsentrasi 12 N.

Gambar 3. Difraktogram silika gel sintetik 12 N
Gambar 3 menunjukkan bahwa silika gel dari limbah kaca memiliki struktur amorf yangdidominasi oleh mineral kuarsa (SiO2). Hal ini ditunjukkan oleh puncak difraksi tertinggi pada2θ = 29,32o yang merupakan puncak khas dari mineral kuarsa (quartz). Fasa kuarsa terbentukakibat proses pemanasan kaca pada suhu 600 oC. Silika akan kurang reaktif jika dipanaskan padasuhu tinggi (> 870 oC) karena akan terbentuk fasa kristalin berupa crystobalite dan tridymite[14].

Quartz
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Selanjutnya, karakterisasi dilakukan dengan analisis spektrofotometri infra merah (IR). Analisisini bertujuan untuk mengidentifikasi gugus fungsi pada silika gel sintetik. Hasil analisisditunjukkan melalui spektrum IR pada gambar 4.

Gambar 4. Spektrum inframerah dari a) silika gel sintetik 12 N dan b) Silika Gel 60, MerckGambar 4 menunjukkan bahwa silika gel sintetik dari limbah kaca memiliki karakteristikspektrum inframerah yang mirip dengan spektrum inframerah pada silika gel standar Merckyang telah diteliti sebelumnya [13].Tabel 2. Data bilangan gelombang pita Serapan IR pada silika gel sintetik dari limbah kaca
Silika Gel StandarMerck 60 (cm-1) Silika GelSintetik (cm-1) Interpretasi Referensi
3431,1 3425,58 Vibrasi ulur -OH dari Si-OH [15]1639,4 1620,21 Vibrasi tekuk -OH dari molekul air [15]1103,2 1080,14 Vibrasi ulur asimetri Si-O dari Si-O-Si [15]806,2 771,53 Vibrasi ulur simetri Si-O dari Si-O-Si [15]466,7 478,35 Vibrasi tekuk Si-O dari Si-O-Si [15]

Tabel 2 menunjukkan bahwa silika gel sintetik lebih didominasi oleh gugus siloksan (Si-O-Si) daripada gugus silanol (Si-OH). Hal tersebut ditunjukkan dengan tidak adanya serapan padabilangan gelombang ± 900 cm-1 yang merupakan serapan khas dari gugus silanol (Si-OH), selainitu terdapat serapan melebar dengan intensitas rendah pada 3425,58 cm-1.Nilai bilangan gelombang ini khas untuk setiap gugus fungsi karena setiap gugus fungsimenyerap energi yang berbeda satu sama lain [15]. Silika gel sintetik juga masih mengandungmolekul air dengan adanya pita serapan pada 1620,21 cm-1. Hal ini mengindikasikan bahwasintesis silika gel dengan metode pemanasan dan pemurnian asam klorida memungkinkanterbentuknya gugus siloksan (Si-O-Si) yang dominan dan mengandung molekul air. Berdasarkananalisis XRD dan FTIR dapat diketahui bahwa silika gel telah berhasil disintesis dari limbah kaca.
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3.3 Uji Aplikasi Silika Gel Sintetik pada Kromatografi KolomUji aplikasi silika gel sintetik sebagai fase diam dalam kolom kromatografi merupakanmetode karakterisasi yang dilakukan selanjutnya. Uji aplikasi ini dilakukan melalui variasikepolaran fase gerak pada kromatografi kolom dengan silika gel standar sebagai pembanding.Fase gerak yang digunakan terdiri atas 3 jenis, yaitu kloroform, n-heksana, serta campuranetanol dan aseton (8 : 2). Melalui uji aplikasi ini, diketahui bahwa silika gel sintetik dapatberperan sebagai fase diam dalam kromatografi kolom. Hal ini didasarkan pada perolehanfraksi-fraksi pemisahan komponen sampel (ekstrak daun pepaya) pada masing-masing fasegerak yang digunakan, sehingga kegunaan silika gel sintetik ini diketahui mampu berperansebagai fase diam dalam kromatografi kolom.Pola pemisahan komponen sampel pada kromatografi kolom dengan menggunakan silikagel sintetik ini, dapat dilihat secara visual sebagai pita-pita warna, antara lain warna kuningpucat, kuning, kuning kehijauan, hijau, dan hijau pekat. Komponen yang terpisah ini akantampak sebagai pita-pita warna dalam suatu kolom. Hal ini menunjukkan bahwa silika gelsintetik dapat diaplikasikan sebagai fase diam dalam kromatografi kolom berdasarkan hasil dariuji aplikasi yang telah dilakukan maupun hasil karakterisasi lainnya.

Gambar 5. a) Silika gel sintetik pada kolom kromatografi; b) Ekstrak daun pepaya saatdimasukkan ke kolom; c) Pemisahan komponen warna pada ekstrak daun pepaya
4. KesimpulanSilika gel sintetik dari limbah kaca berhasil disintesis dengan metode pemanasan danpemurnian menggunakan asam klorida. Kadar silika pada silika gel sintetik menggunakan HCl12 N  yaitu sebesar ~100 %. Silika gel sintetik bersifat amorf dan memiliki pita serapanspektrum inframerah pada bilangan gelombang 3426 cm-1, 1620 cm-1, 1080 cm-1, 772 cm-1, dan478 cm-1 yang merupakan pita serapan khas dari silika gel standar. Silika gel sintetik dapatdiaplikasikan sebagai fase diam dalam kromatografi kolom berdasarkan hasil dari uji aplikasipada kolom kromatografi.
Ucapan terima kasihUcapan terimakasih diberikan kepada DIKTI atas bantuan dana penelitian melalui skim ProgramKreatifitas Mahasiwa Bidang Penelitian.
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