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Abstract : Silica (SiOz) has been synthesized by sol gel
method as one of the TLD materials. This research aims
to synthesize TLD material from SiO» and see the shape
of the crystal structure, surface morphology, along with
the optical properties of the material. The basic chemical
composition used in this research is fetraethyl
orthosilicate (TFOS) (4.5% mol), water (85.1% mol),
hydrochloric acid (6.1% mol), ethylene glycol (4.5%
mol). The resulft of the mixing was put info a disc~shaped
mold that was 1 mm thick and 2 cm and 8 mm in
diameter. The dried gel samples obtained were then
sinfered at 350°C, 500°C, and 830°C. Then the SiO:
samples were characterized using XRD and SEM/EDS.
The results showed that the structure of SiOZ2 is still
amorphous, but has a small crystal grain size of 3.03 nm.
The surtace morphology of SiOZ2 looks homogeneously
distributed. Based on the characteristics of the material
can be concluded that, aluminum doped silica can be
used as TLD.

Keywords : Crystal Size, Crystal Structure, SiOZ2, Sol Gel
Method.

Abstrak : Telah dilakukan sintesa silika (SiO2) dengan
metode sol gel sebagai salah satu material TLD.
Penelitian ini bertujuan mensintesa material TLD dari
bahan SiO2 dan melihat bentuk struktur kristal,
morfologi permukaan, beserta dari sifat optik material
tersebut. Komposisi dasar kimia yang digunakan dalam
penelitian ini adalah tetraethyl orthosilicate (TEOS)
(4.5% mol), air (85.1% mol), hydrochloric acid (6.1%
mol), etilen glikol (4.3% mol). Hasil dari pencampuran
dimasukkan ke dalam cetakan berbentuk cakram yang
tebalnya 1 mm dan diameter 2 cm dan 8 mm. Sampel gel
kering yang diperoleh selanjutnya di sintering pada suhu
350°C, 500°C, dan 830°C. Kemudian sampel SiO2
dikarakterisasi dengan menggunakan XRD, SEM/EDS.
Hasil penelitian menunjukan bahwa struktur SiO2 yang
masih berbentuk amorf, namun memiliki ukuran butir
kristal yang kecil sebesar 3,03 nm. Morfologi permukan
dari SiO2 fterlihat terdistribusi secara homogen.
Berdasarkan karakteristik dari bahan tersebut dapat
disimpulkan bahwa, silika doping aluminium dapat
digunakan sebagai TLD.

Kata Kunci :
Ukuran Kristal.
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PENDAHULUAN

Seiring dengan berkembangnya radiasi pengion dalam berbagai bidang, maka sangat perlu
adanya sebuah detektor untuk mendeteksi radiasi salah satu yang digunakan adalah
Thermoluminescence Dosimeter (TLD). TLD salah satu alat pendeteksi radiasi yangt digunakan
perorangan dan sangat responsip terhadapat radiasi. Untuk meningkatkan penggunaan TLD
makanya dibutuhkan material-material yang dapat merespon atau tingkat kepekaannya
terhadapat radiasi. Telah banyak peneliti menemukan material yang dapat digunakan sebagai
TLD untuk dimanfaatkan sebagai alat ukur dosis. Jenis-jenis material yang telah digunakan
adalah lithium fluoride (LiF), lithium borate (Li2B407), beryllium oxide (BeO), aluminum oxide
(A1203), calcium sulphate (CaSO4), calcium fluoride (CaF2) dan bahan-bahan lain yang
termasuk bahan fosfor : NaCl (Akhadi, 2000).

Material TLD yang beredar di pasaran saat ini masih tergolong mahal, hal ini disebabkan
karena bahan yang digunakan untuk membuat TLD sangatlah mahal dan proses yang digunakan
sangat modern dan membutuhkan waktu yang lama. Material TLD yang sering digunakan saat
ini dapat merespon radiasi dengan baik, namun memiliki kekurangan yaitu membutuhkan
penyimpanan yang stabil, memiliki efek fading yaitu berkurangnya respon TL pada saat
pembacaan, sensitif terhadap cahaya, dan membutuhkan proses anneling yang cukup lama untuk
membuat material TLD stabil tanpa radiasi (Sani, et.al, 2014).

Dalam penelitian ini akan digunakan Dalam penelitian ini akan dilakukan, silika dipilih
sebagai bahan alternatif. Silika merupakan suatu bahan dasar serat optik, dimana perkembangan
teknologi material saat ini mengarah pada pengujian bahan serat optik yang dapat dimanfaatkan
sebagai TL. Seperti penelitian sebelumnya oleh David (2004) suatu material yang berbahan dasar
serat optik dapat merespons cahaya dan setelah diuji mampu menyerap radiasi. Silika memiliki
kemampuan yang cukup baik dalam merespon radiasi dan tidak membutuhkan waktu yang lama
pada proses anneling untuk menstabilkan TLD (Yusoff, et.al., 2005).

Material TLD dari bahan silika umumnya masih dalam bentuk serbuk. Namun dalam
penelitian ini peneliti silika metode sol gel dan merancang dalam bentuk cakram. Metode sol gel
dipilih karena metode ini memiliki beberapa keunggulan, yaitu proses berlangsung pada
temperatur rendah (27°C), prosesnya relatif lebih mudah, bisa diaplikasikan dalam segala
kondisi, menghasilkan produk yang tingkat kemurnian dan kehomogenan yang tinggi jika
parameternya divariasikan. Parameter yang akan diukur dan diamati dalam penelitian ini adalah
parameter yang berhubungan dengan proses pembuatan silika dengan teknik pengujian atomik
penyusunan silika dengan menggunakan difraksi sinar-X (XRD), beserta pengujian morfologi
permukaan dari sampel silika doping alumunium dengan menggunakan Scanning Electron
Microscopy (SEM). Pengujian ini perlu dilakukan mengingat saat ini proses pembuatan silika
doping aluminium untuk TLD masih dalam tahap penelitian dan terus berkembang dalam
berbagai metode.

METODE PENELITIAN

Komposisi dasar kimia yang digunakan dalam penelitian ini adalah tetraethyl orthosilicate
(TEOS) (4.5% mol), air (85.1% mol), hydrochloric acid (6.1% mol), etilen glikol (4.3% mol).
Dalam penelitian ini yang menjadi precursor adalah tetraethyl orthosilicate (TEOS) dan yang
menjadi pelarut adalah air, etilen glicol dan hydrochloric acid. Pada proses awal pembuatan
larutan, dilakukan pencampuran larutan TEOS dengan hydrochloric acid selama 15 menit.
Kemudian setelah larutan terlarut dengan merata dilakukan penambahan air + etilen glikol dan
yang terakhir tetraethyl orthosilicate. Larutan tersebut diaduk menggunakan magnetic stirer
selama 80 menit sampai larutan berubah menjadi sol, kemudian dimasukkan kedalam cetakan
yang telah disediakan. Pencampuran Ethylene glycol dapat mengurangi kemungkinan terjadinya
retakan yang disebabkan oleh tekanan kapiler. Penambahan bahan pelarut seperti etanol yang
umum juga akan mengurangi kemungkinan pecahnya sampel selama proses pengeringan.

Larutan yang telah dicampur didiamakan pada suhu 27°C selama 24 jam larutan berubah
menjadi gel, larutan didiamkan kembali pada suhu 27°C selama 24 jam. Kemudian dilakukan
pemanasan dengan suhu 45°C selama 72 jam, sampel terlihat mulai sedikit menyusut dan
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meretak. Kemudian dinaikkan suhu menjadi 65°C selama 24 jam, sampel terlihat masih dalam
bentuk gel dan retak. Selanjutnya dilakukan proses pengeringan dari sampel yang dihasilkan
pada suhu 80°C selama 48 jam, sampel terlihat semakin banyak retak dan menyusut. Kemudian
dilakukan pemanasan kembali dengan suhu 110°C selama 24 jam, sampel yang dihasilkan kering
dan sedikit kecoklatan.

Setelah diperoleh sampel gel kering maka disinter dengan laju 3°/menit dengan waktu
tahan 15 menit pada suhu 350°C, 500 sampai 830°C untuk sampel SiOZ2. Sintering ini dilakukan
agar senyawa organik yang ada pada gel dapat hilang, baik diudara ataupun di vakum agar dapat
dihasilkan sampel kaca padat. Dalam beberapa kasus sampel di panaskan pada temperatur yang
tinggi agar lebih mengendurkan strukturnya dan juga untuk mengusir kotoran yang tidak
diiginkan dan bertahan pada proses sintering pada suhu rendah.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Berdasarkan pengamatan gambar dan data hasil X-Ray diffraction (XRD) dilakukan analisis
identifikasi fasa dengan memperhatikan sudut 20, faktor jarak kisi (d), intensitas (I/lo), fasa dan
struktur kristal. Identifikasi ini dilakukan dengan mencocokan menggunakan data base PDF-
ICDD. Proses pencocokan dilakukan dengan pendekatan sudut 20. Hasil pencocokan
menunjukan bahwa puncak-puncak yang didapatkan dari XRD sesuai dengan puncak-puncak
SiO2.

EDari data hasil XRD yang diperoleh dalam penelitian ini, seperti yang ditunjukkan pada
lampiran dua, terlihat secara spesifik hasil perhitungan dhkl untuk puncak-puncak yang
diperoleh dan perbandingannya dengan dhkl yang diidentifikasi berdasarkan data base PDF
(Powder Diffraction File)-ICDD (International Center for Difraction Data). Dari tabel tersebut
terlihat munculnya sudut-sudut SiO2 yang diperoleh dari identifikasi nilai dhkl. Bidang-bidang
yang diperoleh dari hasil penelitian dicocokkan dengan database PDF-ICDD. Berdasarkan data
yang didapatkan puncak yang dihasilkan sesuai dengan SiOz.

| —sio,

3000

|/

1000

Intensitas (a.u)

\WWMWMM Al

T T T T T
0 30 60 920

20 (a.m)

Gambar 1. Grafik XRD dari sampel SiOz.

Dari hasil pencocokan menunjukkan perbandingan nilai sudut 20 dari hasil pengukuran
setiap sampel dengan nilai sudut 20 dari kartu PDF-ICDD. Nilai sudut 20 ini bersifat sangat
karakteristik untuk setiap material yang diukur, dan kesesuaian nilai sudut 20 hasil pengukuran
dengan nilai sudut 20 standar ICDD menunjukkan bahwa sampel yang diuji mempunyai stuktur
Kristal yang sama dengan yang dinyatakan dalam standar ICDD. Sudut SiO2 hanya muncul pada
sudut (20) 21,86; 23,42; dan 27,46 dengan hkl nya 100, 511, dan 442. pada Gambar 1. Pada
setiap daerah sampel SiO2 telah menunjukkan struktur kristal. Perbedaan intensitas puncak
difraksi menyebabkan derajat kekristalan atau ukuran butir kristal sampel berbeda. Pada sampel
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SiO2 yang terlihat intensitas tertinggi terletak pada sudut 21,860 dengan dhkl = 4,0628 dan hkl
= 100. Menurut Yusoff (2005), jarak antar bidang dari bahan silika adalah d = 4,07A, dengan
demikian bahan silika sesuai dengan bentuk kristalbolit SiO2.

Intensitas puncak yang dihasilkan dari pola difraksi dipengaruhi dari temperatur yang
diberikan semakin tinggi temperatur yang diberikan maka intensitas puncak yang akan
dihasilkan akan semakin tinggi. Namun dalam penelitian ini temperatur pamanasan yang
diberikan konstan atau sama, Tinggi intensitas puncak dipengaruhi oleh banyaknya bidang-
bidang pemantul pada susunan atom SiO2. semakin banyak bidang-bidang pemantul,
interferensi dari gelombang terdifraksi akan saling menguatkan yang menyebabkan semakin
tinggi pula intensitasnya. Dari penelitian sebelumnya yang dilakukan oleh Yusoff (2005) hasil
XRD dari bahan SiO2 menunjukan amorf. Namun bahan SiO2 ini memiliki kemampuan dalam
merespon radiasi dengan baik. Hal ini menunjukkan kesesuai dengan sampel SiO2 yang telah
diperoleh sehingga berpotensi digunakan sebagai material TLD.

Berdasarkan hasil pola difraksi sampel SiO2 terlihat bahwa puncak difraksi memiliki
pelebaran besar pelebaran puncak ini dapat diketahui melalui nilai FWHM. Hal ini dapat
digunakan untuk memprediksi ukuran partikel kristal yang terbentuk. Semakin lebar puncak
difraksi maka akan menunjukkan nilai FWHM yang semakin besar sehingga partikel (kristal)
yang terbentuk berukuran kecil. Sebaliknya semakin sempit puncak difraksi yang dihasilkan
maka nilai FWHM yang diperoleh semakin kecil dan ukuran kristal yang dihasilkan semakin
besar. Dari hasil pencocokan sampel diperoleh nilai FWHM untuk sampel SiO2 adalah 2.8134
pada sudut 20° yaitu 18.46 dengan ukuran butir 3.03 nm.
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Gambar 2. Hasil SEM dari SiO2 dari 100x pembesaran

Ukuran kristal sangat mempengaruhi material TLD, semakin besar ukuran Kristal maka
intensitas TL semakin meningkat. Semakin kecil ukuran Kristal maka akan semakin kecil pula
intensitas TL yang direspon dari material tersebut. Hal ini juga akan berpengaruh pada proses
pembentukan perangkap elektron, hole dan pusat luminesensi yang terdapat pada material yang
disinari dengan radiasi (Carvalho, 2010). Dari penelitian ini menunjukan bahwa material SiO2
berpotensi sebagai material TLD karena memilki ukuran Kristal yang besar.

Berdasarkan analisa dari uji SEM terlihat dari Gambar 2. menunjukkan struktur morfologi
pada setiap sampel SiO2 terlihat susunan partikel terdistribusi secara homogen. Sampel SiO2
yang diuji berbentuk serbuk terlihat permukaan yang rata dan tidak terlihat keretakan pada
setiap sampel. Kehomogenan suatu bahan sangat mempengaruhi pada respon TL, semakin
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homogen suatu bahan maka bahan tersebut dapat merespon TL dengan baik (Karczmarska,
2012). Sehingga bahan SiO2 yang dihasilkan berpotensi sebagai material TLD. Berdasarkan
analisa dari uji SEM terlihat dari Gambar 2. menunjukkan struktur morfologi pada setiap sampel
SiO2 terlihat susunan partikel terdistribusi secara homogen. Sampel SiO2 yang diuji berbentuk
serbuk terlihat permukaan yang rata dan tidak terlihat keretakan pada setiap sampel.
Kehomogenan suatu bahan sangat mempengaruhi pada respon TL, semakin homogen suatu
bahan maka bahan tersebut dapat merespon TL dengan baik (Karczmarska, 2012). Sehingga
bahan SiO2 yang dihasilkan berpotensi sebagai material TLD.

Berdasarkan dengan perbesaran yang sama (100 kali) ukuran serbuk dari hasil foto SEM
sulit ditentukan, hal ini disebabkan oleh partikel serbuk SiOZ dalam penelitian ini sangat kecil.
Gambar 2 foto SEM menunjukkan distribusi ukuran partikel dari Si02 yang sama dengan ukuran
Kristal hasil XRD dengan ukuran yang kecil. Dari struktur morfologi permukaan SiO2, maka
dapat diperoleh % atomik yang terdapat pada setiap sampel dengan menggunakan alat Energy
Dispersive Spectroscopy (EDS) seperti pada Gambar 3. Dari analisa EDS ternyata unsur yang
terkandung pada setiap sampel adalah Si dan O, jumlah kandungan Si adalah 37.364 % atomik
sedangkan jumlah O adalah 62.636 % atomik. Berdasarkan hasil EDS komposisi dari O masih
lebih dominan dari pada Si.

Spectrum 1

Gambar 3. Hasil EDS pada sampel SiO2

KESIMPULAN

Hasil penelitian sintesa SiO2 memiliki stuktur kristal yang berbentuk amorf dengan puncak
intensitas tertinggi pada 100 dan 422. Intensitas yang berbeda dari bahan SiO2 mulai
menunjukan kekristalisasi, hal ini dipengaruhi dari proses anneling dengan suhu yang tinggi.
Perbedaan intensitas puncak difraksi juga menyebabkan derajat kekristalan atau ukuran butir
kristal sampel berbeda di tunjukan dengan nilai ukuran butir kristal yang rendah sebesar 3,03
nm. Berdasarkan hasil SEM morfologi permukaan dari SiO2 terdistribusi secara homogen,
kehomogenan sangat mempengaruhi dalam respon radiasi. Berdasarkan hasil yang diperoleh
SiO2 sangat cocok digunakan sebagai salah satu material TLD.

Saran untuk penelitian kedepan dapat menggunakan beberapa metode sintesa yang berbeda
dan mendoping bahan SiO2 dengan material pendoping yang lainnya agar bentuk kristalnya
lebih terlihat. Juga dapat dicoba dengan memvariasikan proses sintering dan anneling pada
material yang telah didoping maupun tidak didoping.
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