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Abstrak

Telah dibuat komposit kitosan silika dan kitosan silika titania dari larutan kitosan dan sol
silika serta sol silika titania untuk aplikasi bahan antibakteri. Kitosan dibuat melalui proses
deproteinasi, demineralisasi dan deasetilasi kitin dari cangkang kepiting. Sol silika dan silika
titania dibuat dengan metode sol-gel. Komposit kitosan silika dan kitosan silika titania
dikarakterisasi dengan analisis spektrofotometri infra merah dan difraksi sinar-X. Hasil analisis
spektrofotometri infra merah menunjukkan bahwa telah terjadi interaksi antara silika dan titania
dengan kitosan. Kristalinitas komposit kitosan silika titania lebih rendah dibandingkan dengan
kitosan silika maupun kitosan sendiri. Hal ini menandakan bahwa interaksi antara partikel silika
dan titania meningkatkan ketidakteraturan struktur kitosan.

Kata kunci: kitosan, komposit, silika, titania.

Abstract

Chitosan-silica and chitosan-silica titania composites have been prepared by mixing
chitosan solutions with silca sol and silica titania sol for antibacterial application. Chitosan were
prepared by deproteination, demineralisation and deasetilation of chitin from Crab shells. The
silica sol and silica titania sol were prepared by sol-gel method. The composites were
characterized using Infra Red spectrophotometry and X-ray Diffraction methods. The Infra Red
study of the composites showed that there is interaction between silica and titania with chitosan.
The crystallinity of chitosan silica titania and chitosan-silica was decreased, compared with
chitosan, that is showed the increasing of stucture dissorder of composites material.
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PENDAHULUAN

Nano komposit khususnya nano
komposit organik/anorganik banyak dikem-
bangkan karena memiliki performa yang
lebih baik dibandingkan komposit organik
atau komposit anorganik. Contoh pengguna-
an nanokomposit organik/anorganik  di
antaranya dapat digunakan pada industri
plastik, karet, perekat, fiber dan proses
pelapisan untuk meningkatkan sifat mekanik,
termal dan optik dari material (He dkk,
2002). Nanopartikel silika banyak dipelajari
dalam  sistem  polimer  nanokomposit

organik/anorganik. Oksida silika memiliki
sifat nontoksik dan biokompatibel sehingga
banyak  dimanfaatkan dalam  berbagai
aplikasi. Matrik silika secara kimia stabil,
bersifat hidrofilik, mudah disintesis dan
memiliki kekuatan mekanik (Antovska dkk,
2006).

Nanokomposit epoksi silika/silika
memiliki keuntungan dari segi kemam-puan
adhesi yang lebih baik pada banyak subtrat,
ketahanan korosi yang tinggi, ketahanan
terhadap keretakan dan sebagainya serta
menunjukkan performa yang baik untuk
pelapisan, perekatan, dan lain-lain. Dispersi
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nanopartikel dalam matrik polimer memiliki
pengaruh yang signifikan terhadap sifat
nano-komposit. Metode sol-gel diketahui
dapat meningkatkan dispersi nanopartikel
pada matrik organik (Yuan dkk, 2005).

Salah satu material nanokomposit
berbasis polimer alam yang tengah dikem-
bangkan adalah kitosan. Kitosan dapat di-
kompositkan dengan silika dan material
anorganik lainnya seperti titania untuk
meningkatkan sifat fisik maupun kimia dari
kitosan. Komposit kitosan silika atau Kitosan
silika titania dapat diaplikasikan sebagai
bahan antibakteri untuk berbagai keperluan
industri seperti industri tekstil, medis, ma-
kanan dan sebagainya.

Dalam penelitian ini akan dibuat
komposit kitosan-silika dan komposit kitosan
silika titania dari cangkang kepiting sebagai
bahan dasar pembuatan kitosan dan sol silika
titania. Karakterisasi komposit dilakukan
dengan analisis spektrofotometri infra merah
dan difraksi sinar-X.

METODE PENELITIAN

Alat dan bahan

Bahan-bahan kimia yang diguna-kan
dalam penelitian ini berkualitas analitik
(analytical grade) produksi E. Merck AG
(Darmstadt, Jerman) meliputi: Asam asetat,
Asam klorida (HCI), NaOH, Etanol, TEOS
(Tetra Ethyl Ortho Silicate), dan Titanium
Isopropoksida (Ti(iPr). Kitosan dibuat dari
limbah cangkang kepiting jenis Scylla sp.
Peralatan yang digunakan dalam pe-nelitian
ini meliputi: peralatan gelas seperti labu
takar, tabung reaksi, gelas pengaduk, pipet
volume, corong gelas, dan alat refluks.

PROSEDUR

Pembuatan Kitosan

Kitosan dibuat dengan proses hidro-
lisis Kkitin dari limbah cangkang kepiting
menggunakan larutan NaOH 50%. Larutan
kitosan dibuat dengan melarutkan 0,1 gram
kitosan ke dalam 100 ml larutan asam asetat
2%.

Pembuatan Nano Komposit Kitosan

Sol silika dan sol silika titania dibuat
dengan metode sol-gel menggunakan pre-
kursor TEOS dan Ti(iPr) yang dihidrolisis
dalam larutan etanol dengan katalis HCI. Sol
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selanjutnya diaduk selama 24 jam dalam
temperatur ruang. Komposit kitosan silika
dibuat dengan mencampurkan larutan kitosan
0,1% dengan sol silika dengan per-bandingan
volum 3 : 7, sedangkan komposit kitosan
silika titania dibuat dengan mencampurkan
larutan kitosan 1% dengan sol silika titania
dengan perbandingan volum 3 : 7.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Interaksi Silika dengan Titania

Nanosol silika titania dalam pene-
litian ini dihasilkan dengan metode sol-gel
melalui reaksi hidrolisis dan kondensasi
prekursor silika dan titania. Pada reaksi
hidrolisis, gugus hidroksil akan berikatan
dengan atom silika dan titania. Apabila
alkoksida silika dan titania telah seluruhnya
terhidrolisis maka seluruh gugus alkoksi
akan tergantikan oleh gugus OH. Reaksi
kondensasi terjadi karena adanya interaksi
antar molekul-molekul yang terhidrolisis. Sol
silika dan silika-titania yang dihasilkan dari
reaksi sol-gel pada penelitian ini berupa sol
transparan. pada matriks. Sol selanjutnya
dikeringkan untuk menghasilkan xerogel
silika dan silika titania.

Hasil spektra infra merah xerogel silika
dan silika titania ditunjukkan dalam Gambar
1. Hasil analisis spektrofotometri infra merah
xerogel silika dan silika titania seperti
disajikan dalam Gambar 1 menunjukkan
terjadi perubahan pita serapan pada panjang
gelombang 1600 cm™ sampai 700 cm™
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Gambar 1. Spektra Infra Merah Xerogel
Silika dan Silika Titania
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Penghilangan puncak serapan pada
daerah bilangan gelombang 894 cm™ yang
merupakan daerah serapan vibrasi gugus Si-
CH; pada spektra IR gel silika-titania
menunjukkan bahwa pada nanosol silika
titania telah terjadi crosslink antara atom Si
dengan Ti melalui reaksi polimerisasi dan
kondensasi yang terjadi pada reaksi sol-gel,
sehingga intensitas pita serapan Si-CH;
menjadi berkurang. Puncak serapan pada
daerah bilangan gelombang 1083 cm™ yang
menun-jukkan serapan Si-O-Si pada spektra
silika-titania juga mengalami penurunan
intensitas dibandingkan dengan serapan pada
spektra silika. Hal ini menandakan bahwa
telah terjadi inkorporasi atom Ti pada
matriks silika. Puncak-puncak karakteristik
pada pita serapan Si mengalami penurunan
intensitas pada spektra IR gel silika-titania.

Interaksi
Titania

Kitosan dengan Silika dan

Spektra infra merah nano komposit
kitosan silika titania yang ditampilkan pada
Gambar 2 menunjukkan adanya serapan
gugus fungsi Si-O-Ti yang muncul pada
bilangan gelombang 954 cm™ yang me-
nandakan terbentuknya polimer silika titania
hasil reaksi solgel yang berinteraksi dengan
kitosan pada komposit. Intensitas serapan
gugus fungsi Si-O-Ti pada nano komposit
mengalami penurunan sejalan dengan menu-
runnya perbandingan jumlah nanosol silika
titania dalam komposit.
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Gambar 2. Spektra Infra Merah Komposit
Kitosan Silika dan Kitosan Silika Titania
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Hasil analisis spektra infra merah
pada nano komposit kitosan-silika titania,
juga tampak bahwa terjadi pergerseran
bilangan gelombang yang menunjukkan
serapan gugus fungsi Si-O-Si dan Si-O-C
apabila dibandingkan dengan spektra infra
merah nano komposit kitosan-silika yaitu
dari 1080 cm™ pada nano komposit kitosan-
silika menjadi 1078 cm™ pada nano komposit
kitosan silika titania. Hal ini mengindika-
sikan bahwa terjadi reaksi kondensasi antara
polimer SiO, dengan TiO,. Serapan gugus
fungsi kitosan tetap terlihat pada nano
komposit kitosan silika titania yaitu pada
bilangan gelombang 1631 cm™ yang juga
menandakan bahwa inkorporasi silika titania
pada matriks polimer kitosan tidak meng-
ubah sruktur kitosan. Penurunan intensitas
pada bilangan gelombang 1631 dan 1560 cm’
" menandakan adanya ikatan hidrogen antara
gugus OH pada silika titania dengan gugus
NH pada kitosan.

Kristalinitas Komposit Kitosan Silika dan
Kitosan Silika Titania

Hasil analisis difraksi sinar X pada
nano komposit kitosan silika yang diban-
dingkan dengan nano komposit kitosan silika
titania pada perbandingan volum kitosan :
nanosol 3 : 7 seperti terlihat pada Gambar 3
menunjukkan bahwa terjadi penurunan
kristalinitas kitosan pada nano komposit
kitosan-silika maupun nano komposit
kitosan-silika titania menjadi bersifat lebih
amorf. Hal ini menandakan adanya interaksi
antara kitosan dengan silika maupun silika
titania.  Interaksi tersebut berakibat pada
meningkatnya  Kketidakteraturan  struktur
kristalin kitosan sehingga menjadi bersifat
amorf. Tidak adanya puncak baru yang
muncul pada difraktogram komposit kitosan-
silika maupun komposit kitosansilika titania
menunjukkan tidak adanya ikatan kimia yang
terjadi antara kitosan dengan silika maupun
dengan silika-titania. Ketidakteraturan pada
struktur kitosan ini kemungkinan diperki-
rakan bahwa partikel silika maupun silika-
titania selain membentuk interaksi yang
menghasilkan lapis kitosan dan silika atau
lapis kitosan dan silika-titania, juga diperki-
rakan membentuk interaksi di mana partikel
silika maupun silika-titania dapat berada
dalam pori kitosan. Puncak-puncak karak-
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teristik untuk TiO, dengan bentuk kristal rutil
muncul pada sudut 20 27,4° ; 39,18°% 41,2°%
dan 54,32° yang merefleksikan bidang kristal
(110); (200); (111); dan(211). Puncak-
puncak kristalin silika tidak muncul karena
silika bersifat amorf (Sun dkk, 2007).
Puncak karakteristik kitosan pada 26 22° baik
pada nano komposit kitosan silika maupun
pada kitosan silika titania mengalami
penurunan. Hal ini menandakan bahwa pe-
nambahan partikel silika atau silika titania
pada kitosan akan meningkatkan rapat
struktur lapis kitosan. Fenomena tersebut
diperkuat dengan data jarak antar bidang
kristal (d-spacing) di 20 22° pada nano
komposit kitosan silika maupun nano
komposit kitosan silika titania yang lebih
kecil dibandingkan pada kitosan.

KESIMPULAN

1. Komposit kitosan silika dan komposit
kitosan silika titania telah dapat dibuat
dari sol silika titania dan larutan kitosan.

2. Spektra infra merah xerogel silika titania
menunjukkan adanya interaksi antara
silika dan titania yang muncul pada
serapan di 954 cm™.

3. Terjadi interaksi antara partikel silika
maupun partikel silika titania dengan
kitosan berdasarkan analisis spektra infra
merah.

4. Kiristalinitas komposit kitosan silika
titania maupun kitosan silika mengalami
penurunan dibandingkan kitosan akibat
meningkatnya rapat struktur kitosan
dengan adanya interaksi dengan silika
dan titania.
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Gambar 3. Difraktogram Sinar X Komposit
Kitosan Silika dan Silika Titania
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