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ABSTRAK

Tujuan utama kajian ini adalah untuk menyediakan kaca aerosilika daripada
silika aerogel yang disintesis daripada sekam padi. Kajian ini dilakukan untuk
menghasilkan kaca aerosilika yang mempunyai kekonduksian terma yang rendah
agar sampel kaca dapat bertindak sebagai penebat haba. Sampel kaca aerosilika
disediakan secara pencampuran aerogel, SiO; dengan natrium karbonat, Na;CO;3
pada komposisi aerogel di antara 5 % -55 % mol. Penghasilan sampel kaca
(SiO2)«(Na;0),.« menggunakan kaedah pelindapan leburan cecair pada suhu leburan
1100 °C bagi kaca aerosilika dan 1400 °C bagi kaca silika piawai. Kajian mendapati
kaca aerosilika merupakan pepejal amorfus dan mempamerkan ciri-ciri yang lebih
baik daripada kaca silika piawai terutamanya pada komposisi aerogel 20 % mol
dengan ketumpatan 2.39 g cm”, kekonduksian terma 1.35 Wm™'K™' dan kekerasan
mikro Vickers 412 Hv. Berdasarkan spektrum inframerah, fenomena ini dapat
dikaitkan dengan struktur ikatan Si-O-Si. Mikrograf SEM menunjukkan
kekonduksian terma bagi sampel kaca aerosilika adalah lebih rendah disebabkan oleh
proses pembuihan yang berlaku yang mana ia membentuk liang-liang baru bersaiz
8 um hingga 89 ym. MAS-RMN 29Si mendapati lebih banyak oksigen yang
berikatan dengan silika dalam sampel kaca aerosilika iaitu spesies QZ,Q3 dan Q*.
Analisis terma pembeza menunjukkan kaca aerosilika dapat dihasilkan pada suhu
yang lebih rendah iaitu dalam julat 818-828 °C dan stabil terhadap agen-agen
kakisan. Analisis UV-VIS-NIR mendapati penyerapan sampel kaca dalam cahaya
nampak mempengaruhi kekonduksian terma sampel.
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ABSTRACT

The aim of this study is to prepare aerosilica glass from silica aerogel
synthesized from rice husk. The study was carried out in order to produce a low
thermal conductivity aerosilica glass that can be used as thermal insulator. Aerosilica
glasses of nominal composition 5 %-55 % mol of aerogel were prepared using a
mixture of aerogel, SiO, with sodium carbonate, Na;COs. The glass samples of
(SiO2)(Na,0),« were produced using liquid melt quenching method at the melting
temperature about 1100 °C for aerosilica glass and 1400 °C for conventional sodium
silicate glass. The study shows aerosilica glass is amorphous and exhibits better
properties compared to conventional sodium silicate glass with an optimum
composition.of 20 % mol aerogel with density 2.39 g cm”, thermal conductivity
value of 1.35 Wm ™K' and Vickers micro hardness value of 412 Hv. According to
the infrared spectrum, this phenomena can be related to the structure of Si-O-Si
bonds. The presence of foams by SEM micrograph contributes to the low thermal
conductivity of aerosilica glass due to the formation of a new closed pores of 8 um to
89 um insize. The MAS-NMR 2Si spectra indicate a larger number of bridging
oxygen with Si atom in aerosilica glass as present Q%,Q’ and Q* spesies. The
differential thermal analyzer shows aerosilica glass can be obtained at a lower
temperature range of 818-828 °C which is stable against corrosive agents. UV-VIS-
NIR analysis shows the samples absorbance in UV light range is related to thermal

conductivity.
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BABI

PENDAHULUAN

1.1  Pengenalan

Aerogel yang pertama telah dihasilkan pada tahun 1931. Pada masa tersebut,
Steven. S. Kistler mengesahkan bahawa “gel” merupakan pepejal yang mempunyai
jaringan yang bertaut silang dalam saiz dan bentuk yang sama sebagai gel basah
(Kistler, 1931). Fasa cecair disingkirkan daripada gel basah tanpa merosakkan
komponen pepejal tersebut dan meninggalkan satu bahan pepejal yang mempunyat
bentuk dan isipadu yang sama dengan gel asal (Kistler, 1932). Cecair yang
dikeluarkan diganti dengan gas atau udara yang sesuai tanpa merosakkan bahagian
pepejalnya melalui proses pengeringan lampau genting (Kistler, 1931). Ini
menunjukkan aerogel telah ditemui lebih daripada 60 tahun yang lalu. Sejak itu para
penyelidik mula mengkaji kegunaan-kegunaan aerogel yang berpotensi untuk
dimajukan (Lawrence, 1998).

Sifat aerogel yang mempunyai keliangan yang tinggi dan ketumpatan yang
rendah menyebabkannya mempunyai nilai kekonduksian terma yang rendah iaitu
0.02 Wm™'K'!. Daripada segi sifat terma, aerogel boleh digunakan sebagai penebat
haba (Schmidt dan Schwertfeger, 1998). Ruang-ruang udara yang banyak di dalam
aerogel dapat bertindak memerangkap haba dan menentang pengaliran udara atau gas
yang menyebabkan hanya sedikit haba dipindahkan secara perolakan daripada satu
bahagian ke bahagian yang lain. Laluan untuk haba mengalir melalui pepejal akan

menjadi lama dan secara tidak langsung ia akan mengurangkan jumlah pengaliran



haba yang dipindahkan. Dalam usaha mengurangkan kehilangan haba melalui kaca
tingkap, aerogel telah digunakan di mana ia diletakkan di antara dua kaca jendela.
Sistem ini dapat menghasilkan penebat yang baik (Tewari, et.a/, 1986). Di samping
itu, keliangan dan luas permukaan yang tinggi turut mempengaruhi keberkesanan
kebanyakan proses yang melibatkan penggunaan mangkin, penjerapan dan tindak
balas kimia (Lawrence, 1998). Diantara kegunaan aerogel yang boleh dikomersialkan
adalah sebagai mangkin, penebat haba, tingkap dan pengesan partikel yang masih
dibangunkan.

Pada persidangan ISA pada tahun 1994, penggunaan aerogel yang baru telah
ditemui iaitu sebagai superkapasitor, penebat untuk penyimpanan haba dalam
industri automobil dan elektrod untuk penyahionan kapasitif (Lawrence, 1998).
Banyak kegunaan aerogel melibatkan bidang saintifik dan kejuruteraan dalam
mengkaji sifat-sifat fizik aerogel. Tambahan pula, pertambahan kegunaan aerogel
yang boleh dikomersialkan turut melibatkan penggunaan saintifik dan teknikal

(Gesser dan Gdswami,1989).

1.2 Aerogel

Aerogel adalah koheran, pepejal ringan yang berliang nano yang dihasilkan
daripada gel koloid. Penghasilan aerogel dapat diringkaskan seperti Rajah 1.1 di
bawah (Zarzycki, 1982),

Bahan awal > Gel basah ) Gel kering
Pembentukan gel pengeringan
dan pematangan

Rajah 1.1 : Skema penghasilan aerogel daripada gel koloid
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Bahan awal bagi penghasilan aeroge! bergantung kepada jenis aerogel yang
hendak dihasilkan. Terdapat beberapa jenis aerogel iaitu aerogel silika, aerogel
alumina, aerogel zirkonia, stannik atau tungsten oksida atau campuran daripada
oksida tersebut. Dalam kajian ini jenis aerogel yang akan digunakan ialah aerogel
silika. Aerogel silika mempunyai ketumpatan yang rendah, berstruktur monolitik dan
kebanyakannya adalah lutsinar. [a mempunyai luas permukaan yang tinggi,
kekonduksian terma yang rendah dan ciri-ciri akustik yang menarik (Gesser dan

Goswami, 1989).

1.3  Aerogel Silika

Aerogel silika merupakan pepejal silika yang mempunyai ruang-ruang udara
yang banyak. Ia mempunyai luas permukaan dan keliangan yang tinggi serta
berketumpatan rendah. Ketumpatan aerogel silika adalah serendah 0.01 g cm™ . Ini
memberikan isipadu aerogel silika terdiri daripada >99 % udara dan 1 % silika
(Teichner, 1991). Secara keseluruhannya, penghasilan aerogel silika melibatkan dua
langkah utama iaitu pembentukan gel basah dan pengeringan gel basah tersebut
untuk menghasilkan aerogel. Terdapat beberapa jenis bahan awal untuk
menghasilkan gel basah bagi aerogel silika. Salah satu daripadanya ialah gel basah
yang dihasilkan daripada kondensasi natrium silikat (Na,SiO;) akueus. Kaedah ini
telah disediakan oleh Kistler pada tahun 1930 secara tindak balas di antara kaca air
(natrium silikat) dengan asid hidroklorik (Kistler, 1931) persamaan (1.1),

nH,O + Na,8i0; + 2HCI — 2 NaCl + SiO,.xH,0 + (n-x+1)H,0 (1.1)

Akuagel yang terbentuk adalah sukar untuk dibebaskan daripada ion natrium
dan ion klorida yang terbentuk bersama dengan pembentukan akuagel. Oleh itu
garam yang terhasil perlu disingkirkan secara pencucian dan penurasan berulang kali.
Akuagel dibiarkan untuk beberapa lama supaya gel menjadi keras dan tidak melepasi
liang-liang penuras. Kemudian air di dalam akuagel digantikan dengan alkohol

seperti etanol dan metanol. Ini dilakukan dengan mengekstrak akuagel dengan



alkohol dengan pengekstrak jenis soxhlet. Akhirnya alkogel silika yang terbentuk
dikeringkan dalam ketuhar pada suhu dan tekanan genting bagi alkohol tersebut.
Ketumpatan bagi aerogel silika yang terbentuk mencapai 0.05 g cm” dan kandungan
silika dalam aerogel yang dinyatakan dalam peratus isipadu adalah dianggarkan lebih
kurang 5 % dengan 95 % daripada isipadu aerogel adalah udara. Luas permukaan
isipadu silika yang diukur pada dalam tahun 1940 dengan kaedah penjerapan adalah

lebih kurang 400 m* g (Teichner, 1991). Kaedah Kistler ini boleh diringkaskan
 pada rajah 1.2 seperti berikut (Kistler, 1931),

Pelopor tak organik ——p akuagel ——p alkogel ——p  aerogel

Rajah 1.2 : Skema penghasilan aerogel berdasarkan Kaedah Kistler

Sejak beberapa kurun kebelakangan ini, kimia sol gel semakin pesat
membangun dan kebanyakan aerogel silika dihasilkan daripada silikon alkoksida.
Kebiasaannya, silikon alkoksida yang digunakan ialah tetrametilorthosilikat
( TMOS, Si(OCH;), ) dan tetraetilorthosilikat (TEOS, Si(OCH,CHj;), ). Penggunaan
alkoksida dapat mengelakkan daripada pembentukan garam yang tidak diingini
sebagai hasil sampingan dan dapat mengawal hasil akhir yang dikehendaki secara
lebih berkesan. Contoh tindak balas penghasilan silika gel daripada TEOS
ditunjukkan dalam persamaaan (1.2) (Iler, 1979),

SOCH,CHs)y ¢ + 2H;O( —— SiOy + 4HOCH,CH; o (1.2)

Kaedah ini boleh diringkaskan seperti rajah 1.3 di bawah (Kistler, 1931),

Pelopor tak organik ——p alkogel ——p acrogel

Rajah 1.3 : Skema penghasilan aerogel daripada silikon alkoksida



1.4  Aerogel Silika daripada Sekam Padi

Aerogel secara komersial boleh didapati dengan harga pasaran USD 5-10 per
g (Conradt, ef al., 1992). Memandangkan keupayaan aerogel sebagai bahan termaju
berasaskan silika sangat bernilai pada masa kini, banyak kajian telah dilakukan untuk
menghasilkan aerogel silika dengan kos yang rendah. Malaysia mempunyai sumber
silika yang banyak dalam bahan buangan sekam padi, maka kajian untuk
menghasilkan aerogel daripada sekam padi telah dilakukan. Aerogel silika daripada
sekam padi telah berjaya dihasilkan oleh Halimaton dan Chan (Chan, 2000).

Sumber silika daripada sekam padi dijadikan kaca air (natrium silikat) yang
merupakan bahan awal atau pelopor dalam penghasilan aerogel mengikut kaedah
Kistler. Ciri-ciri aerogel yang dihasilkan daripada sekam padi hampir sama dengan
ciri-ciri aerogel yang dihasilkan daripada TEOS. Silika aerogel yang dihasilkan
mempunyai fasa amorfus dan hidrofobik. Rajah 1.4 menunjukkan struktur hidrofobik

bagi aerogel silika.
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Rajah 1.4 : Struktur hidrofobik aerogel silika.

Aerogel silika juga mempunyai keliangan meso dengan luas permukaan
sehingga 800 m® g”' melebihi luas permukaan yang dihasilkan oleh aerogel komersial
(600 m*g™). Aerogel silika ini menunjukkan ciri-ciri terma yang baik dengan nilai
konduktiviti terma serendah 0.099 Wm™'K! berbanding 0.089 wm'K! bagi aerogel
TEOS (Chan, 2000). Kejayaan ini telah mendorong penyelidik untuk mengkaji
kegunaan aerogel silika yang dihasilkan dan seterusnya mengkomersialkan aerogel

sebagai salah satu bahan termaju pada masa kini.



1.5  Kegunaan Aerogel Silika

Aerogel mempunyai banyak penggunaannya yang berpotensi untuk
dikomersialkan. Penggunaannya boleh dibahagikan kepada beberapa kategori
(Lawrence, 1998).

1.5.1 Penebat Haba

Aerogel adalah bahan yang mempunyai konduktiviti terma yang rendah
berbanding pepejal dan bahan berliang yang lain. Sifat inilah yang menjadikan
aerogel sebagai penebat dalam industri pembinaan, pempaipan dan pengangkutan
(Rettelbach, 1995) .

1.5.2 Sifat Optik

Aerogel digunakan untuk menyediakan kaca silika yang mempunyai
ketulenan dan ketumpatan tinggi. Ia disinter pada suhu di bawah suhu takat lebur
siliké. Sifat lutcahaya aerogel menjadikan aerogel sesuai digunakan sebagai
pengumpul solar. Aerogel yang lutsinar pula didapati sesuai digunakan dalam
tingkap solar (Hrusbesh, 1995).

1.5.3 Angkasa Lepas

Satelit European Retrieval Carrier (EURECA) menggunakan aerogel di
angkasa lepas untuk memerangkap habuk kosmik. Dalam projek NASA’S
STARDUST aerogel akan digunakan untuk memerangkap habuk komet (Tsou,
1995).



1.5.4 Keliangan dan Luas Permukaan

Aerogel mempunyai keliangan yang tinggi (>85 %) dan luas permukaan yang
besar (> 400 m* g'*). Oleh sebab itu, aerogel boleh digunakan sebagai penapis dan
juga berpotensi digunakan sebagai penyokong kepada mangkin heterogen
(Lawrence, 1998).

1.6  Permasalahan dalam Kajian

Lewat tahun 70an, penyelidik kaca mula mengkaji untuk menghasilkan kaca
oksida pada suhu yang rendah. Kaca selalunya dihasilkan dengan mencampurkan
pembentuk kaca seperti SiO», P,0s, B,O; dan sebagainya dengan oksida seperti
karbonat, nitrat, sulfat, oksida dan campuran bahan tersebut bagi menghasilkan
cairan kaca. Proses mencairkan kaca memerlukan suhu lebur yang tinggi iaitu suhu
di atas 1300-2000 °C.

Kaedah sol gel merupakan kaedah pembuatan kaca yang terbaru untuk
menghasilkan kaca pada suhu yang rendah dan masih banyak penyelidikan yang
dilakukan terhadapnya (Md. Rahim Sahar, 1998). Aerogel silika merupakan bahan
yang dihasilkan melalui kaedah sol gel. Oleh itu aerogel dapat mengurangkan suhu
peleburan silika oksida untuk menghasilkan kaca silika iaitu di antara suhu 1050-
1150 °C berbanding silika oksida komersial iaitu 1300-1700 °C (Woignier dan
Phalippou, 1990).

Para teknologis menjangkakan aerogel akan menjadi satu bahan yang popular
dan dapat digunakan secara meluas dalam abad ini kerana bahan ini mempunyai sifat
berkecuali dan berpotensi dalam pelbagai kegunaan. Daripada segi penggunaan optik
aerogel dapat digunakan bagi menghasilkan kaca silika apabila dibakar pada suhu di
bawah suhu peleburan silika. Negara barat telah pun menggunakan aerogel sebagai

bahan utama dalam industri kaca.



Namun demikian kos yang diperlukan untuk menghasilkan kaca silika
daripada aerogel adalah tinggi disebabkan kos penghasilan aerogel yang tinggi.
Kejayaan menghasilkan aerogel daripada sekam padi dapat mengurangkan kos
penghasilan aerogel dan secara tidak langsung kos penghasilan kaca daripada aerogel
juga dapat dikurangkan. Kaca silika yang dihasilkan daripada aerogel mempunyai
ketulenan dan ketumpatan yang tinggi serta lutsinar (Woignier dan Phalippou, 1990).

Dari segi sifat terma, aerogel adalah penebat yang baik. Ini adalah
berdasarkan sifat aerogel yang berliang dan mempunyai ruang udara yang banyak
dapat menentang pengaliran udara atau gas yang menyebabkan hanya sedikit haba
dipindahkan secara perolakan daripada satu bahagian ke bahagian yang lain. Laluan
untuk haba mengalir melalui pepejal akan menjadi lama dan secara tidak langsung ia
akan mengurangkan jumlah pengaliran haba yang dipindahkan. Maka kajian ini
dilakukan untuk menyediakan kaca aerosilika daripada acrogel silika dimana kaca

aerosilika yang terhasil dijangkakan mempunyai sifat penebat haba.

1.7 Objektif Kajian

Berdasarkan kepada sifat acrogel yang berpotensi dalam pelbagai kegunaan,
maka kajian ini dijalankan adalah bertujuan untuk:
i) Mensintesis kaca aerosilika (SiO,.Na,0O) daripada aerogel silika yang
dihasilkan daripada sekam padi,
i) Mengoptimumkan penghasilan kaca aerosilika, dan

i11)  Mencinkan kaca aerosilika yang dihasilkan.



1.8  Skop Kajian

Kajian yang dijalankan adalah tertumpu kepada penyediaan dan pencirian
kaca aerosilika daripada aerogel silika. Aerogel silika yang digunakan dalam kajian
ini dihasilkan daripada sekam padi dengan menggunakan silika sebagai sumber
utama. Aerogel dicampurkan dengan kumpulan oksida lain iaitu natrium oksida
(Na;O) bagi membentuk kaca yang lebih baik. Campuran pada campuran komposisi
tertentu telah digunakan bagi mendapatkan sifat kaca yang dikehendaki. Seterusnya
pencirian dilakukan untuk menentukan sifat-sifat kaca aerosilika yang dihasilkan
daripada aerogel silika dengan fnenggunakan beberapa teknik pencirian 1aitu 1aitu
teknik pembelauan sinar-X (XRD) untuk menentukan fasa sampel sama ada pepejal
hablur atau amorfus, analisis terma pembeza (DTA) untuk menentukan parameter
terma sampel, analisis ketumpatan untuk menentukan ketumpatan sampel, analisis
kekonduksian terma untuk menentukan kekonduksian terma sampel, analisis
kekerasan Vickers untuk menentukan kekerasan sampel, mikroskop imbasan elektron
(SEM) untuk melihat morfologi permukaan sampel, spektroskopi inframerah (IR)
untuk menentukan struktur sampel, spektrofotometri imbasan UV-VIS-NIR untuk
mengkaji sifat optik sampel dan spektroskopi resonans magnetik nukleus (RMN)
untuk menentukan persekitaran terdekat atom silika dalam menentukan struktur kaca
yang dihasilkan.
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Sifat tersebut dapat dikaitkan dengan ikatan Si-O-Si yang lebih banyak
dijumpai dalam kaca aerosilika dibandingkan dengan kaca silika piawai dan telah
dibuktikan dengan spektroskopi inframerah dan *’Si sudut putaran ajaib resonans
magnetik nukleus. Walau bagaimanapun, liang udara yang terdapat dalam kaca
aerosilika juga mempengaruhi sifat kekonduksian dan ketumpatan kaca aerosilika
yang didapati lebih rendah daripada kaca silika piawai.

Berdasarkan sifat fizik yang dipamerkan oleh kaca aerosilika, dapat
disimpulkan bahawa aerogel daripada sekam padi merupakan bahan yang berpotensi
untuk digunakan dalam pembuatan kaca penebat haba.

5.2 Cadangan

Untuk kajian yang akan datang, saya mencadangkan agar kajian mengenai
aerogel silika tentang kegunaannya di dalam bidang yang lain, iaitu sebagai bahan
optik yang berpotensi dan komersil, serta meningkatkan lagi kajian mengenai kaca
aerosilika di dalam kepelbagaian pengguna.

Memperlihatkan dan mengkaji teknik penyediaan kaca aerosilika yang lain
iaitu kaedah sol gel. Ini kerana penghasilan kaca adalah lebih homogen. Di samping
menjalankan kajian mengenai ketahanan atau kekuatan kimia kaca aerosilika, iaitu
pembuktian mengenai kaca aerosilika mempunyai ketahanan yang kukuh daripada
agen kakisan, ini penting untuk meningkatkan potensi kaca aerosilika dalam

penggunaannya.

Mencuba untuk mempertingkatkan teknik penghasilan kaca aerosilika dengan
penambahan bahan campuran yang lain agar dapat terhasilnya campuran kaca biner,
agar pencampuran bahan lain mampu meningkatkan ketahanan dan kekuatan kaca
dari sifat fizik atau kimia. Bahan campuran yang dicadangkan ialah littum oksida
(L1;0), kalium oksida (K;O) titanium oksida (TiO,) dan germanium oksida (GeO;).
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LAMPIRAN 1
Ketumpatan

Sampel w () w’ () 3
(g em™)

SSON50(S) 0.9828 0.6517 2.5667
AS5N95 3.1342 2.0520 2.5043
A10N90 2.5147 1.6459 2.5028
A20N80 1.6705 1.0785 2.3906
A35N65 0.2158 0.1415 2.5259
A55N45 0.8976 0.5845 2.5323

Ketumpatan larutan toluena, p, : 0.8647 g cm”

Formula ketumpatan : Ps =

yang mana, ps

Po

w

w—

w
w’po

ketumpatan sampel

ketumpatan larutan toluena

berat sampel dalam udara

w' = berat sampel dalam larutan toluena






