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STUDI PENGARUH pH AWAL KRISTALISASI SECARA
HIDROTERMAL DAN TEMPERATUR KALSINASI
TERHADAP KARAKTER ALUMINA MESOPORI
HASIL SINTESIS

ABSTRAK

Alumina mesopori memiliki beberapa kegunaan dalam industri
salah satunya digunakan sebagai adsorben. Adapun tujuan dari
penelitian ini adalah untuk mensintesis alumina mesopori dan
parameter yang digunakan yaitu pH awal kristalisasi secara
hidrotermal dan temperatur kalsinasi. Alumina mesopori disintesis
dari aluminium sulfat, surfaktan CTAB sebagai cetakan pori,
temperatur hidrotermal pada 98°C, lama kristalisasi 48 jam, pH
divariasi dari 4 sampai 13 dan variasi temperatur kalsinasi (pada pH
optimum) 600°C, 800°C dan 1000°C. Kristal mesofasa yang
diperoleh dikalsinasi selama 3 jam untuk menghilangkan cetakan
pori melalui dekomposisi termal sehingga diperoleh alumina
mesopori. Penentuan optimum sintesis didasarkan pada kemampuan
adsorpsi rhodamin B terbesar. Karakterisasi hasil sintesis pada
kondisi optimum dilakukan dengan surface area analyzer untuk
menentukan volume pori, luas permukaan padatan dan ukuran pori.
Difraktometer sinar-X untuk mengetahui struktur kristal dan
spektrofotometer infra merah untuk identifikasi gugus fungsi. Hasil
penelitian menunjukkan bahwa kondisi optimum sintesis dicapai
pada pH awal 9 dan temperatur kalsinasi 800°C. Karakterisasi
mesopori hasil sintesis pada kondisi optimum diameter 35,7814 A,
luas permukaan spesifik mesopori 6,8192 m”/g, volume mesopori
0,0061 cm’/g dengan struktur kristal heksagonal dan mempunyai
gugus fungsi permukaan Al-O dan OH.



STUDY OF THE INFLUENCE INITIAL pH OF
HYDROTHERMAL CRYSTALIZATION AND
CALCINATION’S TEMPERATURE TOWARD
CHARACTER OF SYNTHESIZED
MESOPOROUS ALUMINA

ABSTRACT

Mesoporous alumina has many utilities in industrial needs,
such as adsorbent. The objective of this research was to synthesize
mesoporous alumina and the parameter was been studying the initial
pH of hydrothermal crystalization and calcination’s temperature.
Mesoporous alumina was synthesized from aluminium sulphate,
CTAB surfactant as template, hydrothermal temperature 98 °C,
crystalization periode of 48 hours, various pH 4 to 13 and various
calcination’s temperature (at optimum pH) of 600°C, 800°C and
1000°C. The mesophase crystals were calcinated for 3 hours to
remove template and to obtain mesoporous alumina. Optimum
condition of synthesis was based on largest adsorption performance
toward rhodamin B. Characterization of the product at optimum
conditions were conducted with surface area analyzer to determined
mesopore volume, specific surface area and mesopore size. While X-
ray difractometer to determined crystal structure and infrared
spectrophotometer to identify its functional groups. The result
showed that the optimum conditions of synthesis were achieved at
pH 9 and calcination temperature of 800°C. Character of the
mesoporous product which obtained at optimum condition was
diameter 35.7814 A, spesific surface area 6.8192 mz/g and volume
0.0061 cm’/g. The crystal structure of mesoporous alumina was
hexagonal, its functional groups were Al-O and OH.
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Sejak tahun 1990 para ahli mulai mensintesis bahan
mesopori diantaranya adalah alumina mesopori. Hal tersebut sebagai
solusi permasalahan bahan material lama yang umumnya didominasi
daerah mikropori yang kurang efektif untuk adsorpsi dan katalitik
molekul- molekul yang berukuran besar. Alumina banyak digunakan
dalam proses industri kimia sebagai katalis dan adsorben karena
mempunyai luas permukaan yang tinggi dan kestabilan termal yang
baik. Menurut (Pedro, dkk, 2000) parameter standar alumina
komersial yang digunakan sebagai adsorben dan katalis mempunyai
luas permukaan spesifik 0,01 m*’/g — 400 m*/g, volume pori 0,1
cm’/g — 1,4 cm’/g dan ukuran diameter pori rata-rata 20A - 177 A.

Bahan berpori umumnya digunakan sebagai adsorben dan
katalis karena memiliki diameter pori yang besar dan luas permukaan
yang besar. Menurut IUPAC bahan berpori dibagi menjadi 3
berdasarkan ukuran porinya (Bandyopadhyay, 2004) yaitu mikropori
dengan ukuran pori kurang dari 20 A, mesopori dengan ukuran pori
20-500 A, makropori dengan ukuran pori lebih dari 500 A. Alumina
mesopori merupakan bahan mesopori dengan ukuran pori antara 20
sampai 500 A.

Dalam penelitian-penelitian sebelumnya, alumina mesopori
dilakukan dalam sistem organik, dengan bahan dasar seperti
aluminium butoksida dan surfaktan non-ionik dalam pelarut non-air
(Mordechai, 2003); aluminium alkoksida dengan pelarut etanol dan
dietil eter (Davis, dkk, 1999); aluminium alkoksida dengan surfaktan
polietilen oksida dan pelarut sekunder butanol (Pena, dkk, 2001).
Dalam penelitian ini dilakukan sintesis alumina mesopori dalam
sistem pelarut air dengan cara kalsinasi (pemanasan) endapan
mesofasa alumina. Hal ini dilakukan untuk mengetahui sejauh mana
pengaruh pelarut air yang bersifat polar terhadap karakter alumina
mesopori. Sebagaimana yang telah dilakukan oleh Huo, dkk (1994a
dan 1994b) berhasil mensintesis alumina mesofasa namun tidak
dikalsinasi menjadi bahan mesopori karena kajian hanya sampai
mesofasa.
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Prekursor yang digunakan dalam penelitian ini adalah
aluminium sulfat, sesuai dengan hasil penelitian yang dilakukan
Luan, dkk (1995) bahwa penggunaan aluminium sulfat menyebabkan
diperolehnya produk mesopori dengan kandungan Al terutama
sebagai Al berkoordinasi empat. Selain itu, menurut Davis dan
Sandy (1992) aluminium sulfat merupakan komponen utama limbah
anodisasi, air limbah anodisasi aluminium mengandung Al sebanyak
30 g/ — 40 g/L. Anodisasi merupakan proses pelapisan oksida pada
logam (pickling) dengan campuran larutan asam-asam pekat sebelum
dianodisasi (Davis dan Sandy, 1992). Hasil penelitian ini diharapkan
dapat menjadi dasar sintesis alumina mesopori dari limbah anodisasi.

Parameter penting dalam kajian sintesis bahan mesopori adalah
pH awal dan temperatur kalsinasi. Parameter pH awal dipelajari
mengingat pH berpengaruh terhadap jenis ion yang dibentuk oleh
Al dalam larutan sesuai yang dikaji Barrier (1982) bahwa didalam
larutan asam aluminium akan berada dalam bentuk Al’* dan dalam
larutan basa akan berada dalam Al(OH),. Jenis ion yang berbeda
tersebut diperkirakan akan mempengaruhi mekanisme pembentukan
alumina mesopori. Huo, dkk (1994) mensintesis alumina mesofasa
pada pH 5, 6 dan 7 memberikan produk struktur mesofasa yang
berbeda- beda yaitu amorf, kubus dan heksagonal. Dalam penelitian
ini akan dikaji sintesis alumina mesopori dengan pH awal yang
divariasi yaitu 4, 5, 6, 7, 8, 9, 10, 11, 12 dan 13 dengan harapan
dapat memberikan gambaran tentang pengaruh pH awal terhadap %
adsorpsi rthodamin B oleh alumina mesopori. Parameter temperatur
kalsinasi dipelajari karena menurut Hampel dan Hawley, (1982)
dengan adanya kalsinasi dapat menghasilkan CO,, menghilangkan
air serta menghilangkan senyawa-senyawa organik yang ada pada
pori sehingga pori menjadi terbuka dan meningkatkan luas
permukaan dan juga menurut Ory (2004) bahwa dengan variasi
temperatur kalsinasi akan berpengaruh terhadap karakter alumina
mesopori terutama luas permukaannya.

Karakterisasi dilakukan pada kondisi optimum sintesis
(optimum pH dan temperatur kalsinasi). Untuk menentukan kondisi
optimum sintesis dalam penelitian ini didasarkan pada % adsorpsi
rhodamin B. Hal ini sesuai dengan penelitian yang dilakukan
sebelumnya bahwa % adsorpsi rhodamin B sebanding dengan
keseragaman pori daerah mesopori untuk bahan mesopori. Misalnya:
rhodamin B yang diadsorpsi karbon mesopori (Setianingsih, dkk,
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2006) dan protein yang diadsorpsi aluminosilikat mesopori
(Rosdiana,dkk, 2006). Selain itu, rhodamin B digunakan karena
sifatnya yang sulit terdekomposisi pada air dan struktur molekulnya
besar yaitu 13,48 A. Struktur kristal juga perlu ditentukan guna
mengetahui apakah produk hasil sintesis merupakan kristal alumina
mesopori. Gugus Fungsi juga ditentukan untuk mengetahui gugus
fungsi yang terkait alumina mesopori.

1.2 Perumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang diatas maka dapat disusun

rumusan masalah sebagai berikut:

1.

2.

Bagaimana pengaruh pH awal dan temperatur kalsinasi
terhadap sintesis alumina mesopori?

Berapa pH awal optimum dan temperatur kalsinasi optimum
sintesis alumina mesopori ~berdasarkan % adsorpsi
rhodamin B?

Bagaimana karakter alumina mesopori hasil sintesis pada pH
optimum dan temperatur kalsinasi optimum yang meliputi
volume pori, ukuran pori, luas permukaan, struktur kristal
alumina mesopori dan gugus fungsi permukaan?

1.3 Batasan Masalah

—

$

Batasan masalah dalam penelitian ini adalah:

Surfaktan yang digunakan adalah CTAB

pH divariasi antara 4 — 13.

Temperatur kalsinasi dibatasi pada 600°C, 800°C dan
1000 °C.

Kondisi optimum pH awal sintesis dan temperatur kalsinasi
didasarkan pada % adsorpsi rhodamin B yang terbesar.
Senyawa alumina yang dipakai berasal dari aluminium
sulfat teknis.

Karakter alumina didasarkan pada volume pori, ukuran pori,
luas permukaan spesifik,struktur kristal dan gugus fungsi
permukaan alumina, terutama gugus OH.

1.4 Tujuan Penelitian

Tujuan yang ingin dicapai dari penelitian ini adalah:

17



1. Mengetahui pengaruh pH awal dan temperatur kalsinasi
terhadap sintesis alumina mesopori

2. Mengetahui kondisi optimum yaitu pH awal dan temperatur
kalsinasi berdasarkan % adsorpsi thodamin B

3. Mengetahui karakter alumina mesopori hasil sintesis yang
meliputi volume pori, ukuran pori, luas permukaan spesifik,
struktur kristal dan gugus fungsi permukaan alumina,
terutama gugus OH pada pH optimum dan temperatur
kalsinasi optimum

1.5 Manfaat Penelitian

Dengan  keberhasilan dilakukannya sintesis alumina
mesopori dari aluminium sulfat akan sangat mendukung
perkembangan [lmu Pengetahuan dan Teknologi (IPTEK) khususnya
dalam bidang sintesis kristal dan juga sebagai dasar sintesis alumina
mesopori dengan menggunakan bahan dasar limbah anodisasi.
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BAB 11
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Aluminium Sulfat Sebagai Prekusor Alumina Mesopori

Senyawa aluminium banyak digunakan dalam penelitian-
penelitian sebelumnya sebagai prekusor dalam mensintesis bahan
mesopori. Sebagaimana yang telah dilakukan oleh (Kim, dkk 2004)
menggunakan aluminium butoksida, aluminium sulfat sebagai
prekursor telah dilakukan Rosdiana, dkk (2006) pada sintesis
aluminosilikat mesopori. Dalam penelitian ini prekusor yang dipakai
dalam mensintesis alumina mesopori adalah senyawa aluminium
sulfat karena sesuai penelitian yang dilakukan oleh Luan (1995)
bahwa penggunaan aluminium sulfat menyebabkan diperolehnya Al
berkoordinasi empat dan juga menurut Barier (1982) bahwa didalam
larutan asam aluminium akan berada dalam Al’** dan dalam larutan
basa akan membentuk AI(OH),. Jenis ion tersebut akan
mempengaruhi dalam pembentukan alumina mesopori. Adapun
senyawa aluminium sulfat mempunyai sifat-sifat sebagai berikut
suatu serbuk berwarna putih dan dalam bentuk anhidrat rumus
molekulnya Al,(SO,); sedangkan bentuk hidratnya Al,(SO4);.n H,O.
Aluminium sulfat diketahui sebagai senyawa anhidrat dengan (massa
jenis 2,71 g/mL, terurai pada 770 °C ) atau sebagai senyawa hidrat
Al(SO4);.18 H,O massa jenisnya 1,69 g/mL, terurai pada 86,5 0C).
Garam anhidratnya larut dalam air dan tidak larut dalam etanol,
sedangkan hidratnya sangat larut dalam air dan tak larut dalam etanol
(Daintith,1994). Aluminium sulfat sangat besar kegunaannya dalam
bidang industri kimia, sebagai contoh digunakan sebagai koagulan
dalam proses penjernian air minum (Anonimous, 1999).

2.2 Surfaktan CTAB ( Cetyltrimetylammonium Bromide) Sebagai
Template Alumina Mesopori

Surfaktan CTAB digunakan sebagai femplate misalnya
penelitian yang dilakukan Kawi dan Lay (1998) dalam mensintesis
aluminosilikat mesopori dan Huo, dkk (1994) mengunakan surfaktan
CTAB dalam mensintesis alumina mesopori. Selain CTAB ada
juga surfaktan yang dapat digunakan sebagai template yaitu DTAB,
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TTAB yang mana masing-masing surfaktan dapat memberikan
karakter bahan mesopori yang berbeda-beda. Dalam penelitian ini
digunakan surfaktan CTAB yang dapat membentuk bahan mesopori
dengan ukuran diameter pori yang lebih besar sebagaimana yang
telah  berhasil  dilakukan  penelitian-penelitian  terdahulu
(Beck, dkk, 1992).

Surfaktan merupakan zat aktif permukaaan yang bersifat
amfifilik, artinya mempunyai bagian yang bersifat hidrofobik (rantai
karbon) dan bagian hidrofilik (gugus polar atau ion). Surfaktan
mempunyai sifat dapat membentuk misel, yaitu klaster berukuran
koloid di dalam larutan. Di dalam air, misel dibentuk dengan gugus
hidrofobik yang terkumpul di pusat sedangkan gugus hidrofilik
teralokasi di permukaan misel dan berkontak dengan air
(Rosen, 1978).

Bentuk misel di dalam larutan dipengaruhi oleh konsentrasi
surfaktan (Gambar 2.1). Bentuk paling sederhana adalah bentuk bola
dan konsentrasi terendah di mana bentuk misel diperoleh disebut
konsentrasi misel kritis (kmk). Pada surfaktan ionik bentuk misel
berubah-ubah dengan urutan bola, silinder, heksagonal, kubus dan
lamelar sesuai dengan kenaikan konsentrasinya (Zhao, dkk, 1996).
Sedangkan pada surfaktan non ionik, bentuk misel berubah dari bola
langsung ke lamelar (Moroi, 1992).

it

Lie @ @
S =

moleknal misel bol=m

Gambar 2.1 Perubahan Bentuk Misel Sesuai Dengan Perubahan
Konsentrasi Surfaktan (Zhao, dkk, 1996)

CTAB termasuk garam ammonium kuartener dengan rumus
molekul [CisH33(CH;)sN"IBr yang merupakan surfaktan kationik
yang mempunyai rantai karbon panjang. Oleh karena itu CTAB
mempunyai harga KKM (Konsentrasi Kritik Sel) yang rendah yaitu
9,2.10" M (Chao,dkk, 1962).
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Struktur CTAB adalah sebagai berikut (Sclumberger,2003):

Bt~ -
VAVAVAVAVAVAVAVANV 2
| \CH;

CHs

Gambar 2.2 Struktur CTAB

CTAB membentuk misel bola pada konsentrasi
0,83mM — 11%(b/b), silinder pada 11 - 20,5%, dan heksagonal pada
26 - 65% (Zhao, dkk, 1996). Bentuk lamelar dicapai pada
konsentrasi > 70% (Monier, dkk, 1993).

Suatu model mekanisme interaksi antara spesies anorganik
dan surfaktan telah disusun oleh Firouzi, dkk (1995) yang telah
diterapkan pada pembentukan kristal mesofasa dalam suasana basa.
Pada mekanisme tersebut, mula-mula surfaktan membentuk bentuk
misel tertentu di dalam larutan sesuai dengan konsentrasinya. Setelah
aluminat ditambahkan ke dalam larutan tersebut, maka terjadi
pertukaran antara ion lawan pada gugus kepala surfaktan dengan
silikat. Ikatan antara surfaktan dengan anion aluminat dapat
menyebabkan perubahan bentuk misel dari bentuknya yang semula.

2.3 Sintesis Alumina Mesopori Dalam Sistem Pelarut Air

Huo,dkk (1994a dan 1994b) telah melakukan sintesis
alumina mesopori dalam sistem pelarut air menggunakan bahan-
bahan yang meliputi aluminium nitrat , antimon oksida dan surfaktan
yang dipakai yaitu CTAB dengan perbandingan 10 : 1 dicampur pada
kondisi hidrotermal yaitu 100°C selama 10 hari didalam botol
polipropilen kemudian disaring dan didapatkan padatan mesofasa
alumina dengan 3 fasa yaitu kubus, heksagonal dan lamelar.

Mekanisme pembentukan bahan mesopori yang terjadi
dalam alumina dan silikat sama seperti yang dijelaskan oleh
Beck dkk (1992) dan Kresge dkk (1996) yang disebut dengan
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mekanisme pembentukan cetakan kristal cair (Liquid Crystal
templating Mechanism) terdiri atas dua jalur. Berikut merupakan
gambar tahap pembentukan MCM-41 {mobil corporation material
(mesoporous silicates)} (Bandyopadhyay, 2004):

pola

misel misel hek=agonal

surfalgan tabung

MCM=41
B ilil

Gambar 2.3 Mekanisme pembentukan bahan mesopori
(Bandyopadhyay, 2004)

Pada jalur (A), surfaktan mula-mula membentuk misel silinder
yang bergabung membentuk pola heksagonal. Kemudian polimer
anorganik terikat pada lapisan luar misel silinder tersebut tanpa
mengubah penataan heksagonal lagi. Sedangkan pada jalur (B),
polimer anorganik mulai terikat pada misel silinder sebelum
terbentuk penataan heksagonal sehingga polimer anorganik ikut
menentukan pola penataan yang terbentuk selanjutnya (Kresge, dkk,
1996).

2.4 Pengaruh pH Terhadap Komponen Al

Seperti pada silikat, jenis spesies Al dipengaruhi oleh variasi
pH larutan. Pada pH 1 — 4, Al berada sebagai Al**. Pada pH > 6, Al
terutama berada sebagai Al(OH),; atau AI(OH); bergantung pada
jumlah Na,O di dalam larutan. Jika konsentrasi Na,O di dalam
larutan > 25%, maka Al lebih cenderung membentuk AI(OH); dari
pada membentuk AI(OH), (Barrer, 1982). Dari studi dengan SN
NMR terbukti bahwa spesies penting Al pada pH 7 — 13 adalah
tetrahedral AI(OH), (Swaddle, 1994).
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fraksi mol

Gambar 2.4 pengaruh pH terhadap komponen Al

2.5 Pengaruh Temperatur Kalsinasi Terhadap Karakter
Alumina

Kalsinasi merupakan proses pemanasan suatu padatan
sampai temperatur di bawah titik lelehnya sehingga terjadi
dekomposisi termal dari padatan tersebut (Sax dan Lewis, 1987).
Dengan adanya kalsinasi pada alumina mesopori menurut
Hampel dkk (2001) dapat menyebabkan hilangnya CO, , H,O serta
menghilangkan senyawa-senyawa organik yang ada pada pori
sehingga pori menjadi terbuka dan menyebabkan meningkatnya luas
permukaan pori. Ory (2004) mengkaji pengaruh temperatur kalsinasi
pada alumina mesopori dengan struktur kristal heksagonal bahwa
adanya kalsinasi dapat menyebabkan hilangnya surfaktan pada
alumina mesopori dan dapat meningkatkan luas permukaanya. Hal
ini sesuai dengan penelitian terdahulu oleh Pena (2001) yang
menyatakan bahwa pada luas permukaan 100-200m’/g diperoleh
setelah kalsinasi pada temperatur 550°C, luas permukaan 200-300
m’/g setelah kalsinasi pada temperatur 600°C dan luas permukaan
diatas 300 m*/g didapatkan setelah kalsinasi pada temperatur 700°C.

Menurut  Kresge, dkk (1996) pada beberapa macam
struktur kristal yaitu struktur heksagonal, kubus, kubus oktamer dan
lamelar. Dari keempatnya, yang tidak mengalami perubahan struktur
selama kalsinasi adalah struktur heksagonal dan kubus karena kedua
struktur tersebut stabil terhadap kalsinasi sehingga strukturnya tetap
sedangkan oktamer dan lamelar mengalami perubahan struktur
menjadi amorf.
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Pada alumina yang bukan mesopori adanya kalsinasi
menyebabkan perubahan transisi alumina menjadi kappa alumina,
gamma alumina dan alpha alumina. Kappa alumina merupakan
aluminium oksida (Al,O; anhidrat) yang dihasilkan pada suhu tinggi
sekitar 900°C-1000°C, gamma alumina berstruktur kubus yaitu
aluminum oksida yang terbentuk pada suhu rendah di bawah 800°C
sedangkan alpha alumina adalah satu-satunya alumina paling stabil
pada berbagai temperatur, mempunyai struktur trigonal, merupakan
aluminium oksida yang terbentuk pada suhu lebih dari
1000°C -1200°C (Oscik, 1982).

2.6 Alumina Mesopori

Alumina mesopori merupakan alumina hasil sintesis yang
memiliki ukuran pori didaerah mesopori dengan diameter antara
20-500 angstrom (Goyne,dkk,2005). Alumina mesopori merupakan
bentuk alumina yang berpori yang terbentuk setelah kalsinasi.
Alumina mesopori mempunyai mempunyai sifat-sifat sebagai berikut
rumus empiriknya AlLO; (Oscik dan Cooper, 1982). Berbentuk
kristal berwarna putih, berkilau, migroskopis, mudah menyerap air,
mudah larut dalam etanol dan tidak larut dalam air struktur kristalnya
heksagonal. Manfaat alumina mesopori ini dapat mengadsorpsi
dan mengkatalisis molekul-molekul yang ukurannya besar
(Anonimous, 1999).

2.7 Adsorpsi

Proses adsorpsi merupakan peristiwa penyerapan suatu zat
pada permukaan zat lain. Zat yang diserap disebut fase terserap atau
adsorbat, Sedangkan zat yang menyerap disebut adsorben. Peristiwa
adsorpsi ini disebabkan oleh gaya tarik molekul-molekul
dipermukaan adsorben (Sukardjo, 1990).

Secara umum dikenal ada dua jenis adsorpsi, yaitu adsorpsi
fisik atau adsorpsi Van der Waals dan adsorpsi kimia atau adsorpsi
teraktivasi (Oscik, 1982). Adsorpsi fisik adalah adsorpsi yang
disebabkan oleh interaksi antara adsorben dan adsorbat pada
permukaan karena adanya gaya tarik Van der Waals atau ikatan
hidrogen. Pada adsorpsi ini adsorbat tidak diikat dengan kuat pada
permukaan adsorben sehingga mudah diganti oleh adsorbat yang
lain. Adsorpsi fisik biasanya reversible (dapat balik) karena dapat
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dilepas kembali dengan adanya penurunan konsentrasi larutan.
Menurut Larry, dkk (1992), adsorpsi fisik berlangsung cepat
reversible dengan panas adsorpsi yang kecil, kira-kira 5,9 kkal/mol.

Adsorpsi kimia adalah adsorpsi yang melibatkan ikatan
valensi sebagai hasil pemakaian bersama elektron oleh adsorbat dan
adsorben. Adsorpsi kimia berkaitan dengan pembentukan senyawa
kimia yang melibatkan adsorben pada permukaan zat yang diserap
(Oscik, 1982). Menurut Larry, dkk (1992), adsorpsi ini biasanya
tidak reversible dengan panas adsorpsi lebih besar daripada adsorpsi
fisika kira-kira 20-100 kkal/mol.

Faktor-faktor ~yang mempengaruhi adsorpsi  adalah
konsentrasi solut, jumlah adsorben, ukuran adsorben dan temperatur
adsorpsi (Vaisya dan Gupta, 2002). Adsorpsi juga dapat dipengaruhi
oleh pH, jenis adsorben, lama pengocokan, ukuran partikel adsorben
(Ninova, dkk, 2002), ikatan yang ada dalam larutan (adsorbat) serta
adanya ion lain (Lee, dkk., 2001).

2.8 Adsorpsi Rhodamin B

Decolourisasi  dari  teknik ~ waste ~ water  treatment
menghasilkan dua teknik untuk memisahkan polutan zat warna salah
satunya menggunakan adsorpsi. Banyak faktor yang berpengaruh
dalam teknik pemisahan ini yaitu interaksi zat warna dengan
adsorben, sorbent surface area, ukuran partikel, temperatur, pH dan
waktu kontak (Allen, 2005).

Yamada, dkk (2001) telah mengkaji adsorpsi zat warna yaitu
menggunakan rhodamin B (RB). Komposisi RB dengan penggunaan
1 gram abu layang sebagai adsorben dan 50 ml larutan RB. Adsorpsi
dapat dipengaruhi oleh waktu reaksi, pH larutan dan konsentrasi
awal dari zat warna untuk adsorpsi. Hasil penelitian menunjukkan
bahwa senyawa yang diameternya lebih besar yaitu RB lebih sulit
diadsorpsi dibandingkan senyawa zat warna yang lainnya sekalipun
BMnya lebih kecil.

Penelitian terdahulu yang dilakukan oleh Setianingsih, dkk
(2006) dengan melakukan adsorpsi rhodamin B oleh karbon
mesopori. Adsorpsi dilakukan pada kondisi sintesis optimum dan
juga pada satu kondisi saja dengan menggunakan adsorben sebanyak
0,1 g dalam 25 mL larutan zat warna 100 ppm. Zat warna yang
digunakan adalah zat warna jenis kation (rhodamin B). Adsorpsi
dikocok dengan pengocok elektrik pada kecepatan konstan 150 rpm
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pada suhu 25°C lama pengocokan dilakukan selama 3 jam. Setelah
pengocokan larutan campuran tersebut disaring dan diukur pH
filtratnya, kemudian diukur absorbansinya. Berdasarkan penelitian
terdahulu, maka dalam penelitian ini diuji coba kemampuan alumina
mesopori dalam mengadsorpsi RB untuk menentukan kondisi
optimum sintesis.

2.9 Penentuan kadar Rhodamin B dengan menggunakan
Metode Spektrofotometri Sinar Tampak

2.9.1 Prinsip Spektrofotometri

Metode spektrofotometri didasarkan pada interaksi antara
energi radiasi elektromagnetik dengan molekul. Interaksi tersebut
menyebabkan terjadinya penyerapan energi radiasi elektromagnetik
dengan molekul dimana serapan karakteristik atau spesifik untuk
setiap molekul (Peter, dkk, 1974).

Radiasi elektromagnetik yang digunakan sebagai sumber
sinar pada spektrofotometer adalah sinar ultraviolet dan bilangan
gelombang 200-400 nm dan sinar tampak meliputi daerah dengan
bilangan gelombang berkisar 400 nm (cahaya ungu) sampai 100 nm
(cahaya merah) dan terdiri dari bermacam-macam warna
(polikromatis) dengan kuantitatif energi yang diserap oleh suatu
senyawa berbanding terbalik dengan panjang gelombang radiasi
(Fessenden and Fessenden,1992).

Aspek kuantitatif Spektrofotometri diketahui menggunakan
hukum Lambert-Beer dengan mengggabungkan 2 faktor yang
mempengarui besarnya intensitas cahaya yang keluar setelah
melewati medium larutan yaitu tebal kuvet dan konsentrasi larutan.

Log [7} =k xhxC 2.1)
t
Keterangan : k = konstanta gaya M™' cm’'
I,= intensitas awal (cm)
.= intensitas akhir cahaya yang keluar (cm)
C = konsentrasi (mol.L™)

Menurut hukum Lambert-Beer, absorbansi berbanding lurus
dengan konsentrasi zat yang menyerap dan panjang lintasan radiasi
dalam medium. Hal ini dapat dituliskan melalui persamaan
(Bassett, dkk, 1994):
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A=¢ebC 2.2)
Dimana, A = Absorbansi
& = Absorpsitivitas (L g cm™)
b = Tebal medium yang menyerap (cm)
C = Konsentrasi larutan (mol.L™")

2.9.2 Penentuan Rhodamin B Secara Spektrofotometri Sinar
Tampak

Rhodamin B merupakan zat warna sintesis berupa serbuk
berwarna keungu merahan, tidak berbau dan dalam larutan berwarna
terang berfluoresensi (Anonimous,2003). Diantara semua jenis bahan
pewarna, yang sebagian besar berasal dari industri tekstil. Rhodamin
B merupakan salah satu pewarna paling Xanthene dan sering dipakai
karena kestabilannya yang baik.

Struktur Rhodamin B sebagai berikut (Murat,dkk,2006)

COOH
i
H3CH 3C O O /CH2CH3
o N / 2 \N+c1’
‘ A
CH 5CH 3 2CH 3

Gambar 2.5 Struktur Rhodamin B

Rhodamin B dapat diukur absorbansinya menggunakan
spektrofotometer karena merupakan senyawa berwarna. Semua
reaksi kimia dapat terlibat diantaranya melalui reaksi tereduksi,
reaksi pembentukan senyawa kompleks dan reaksi yang
menggunakan senyawa organik (Day and Underwood, 1990).
Metode spektrofotometri didasarkan pada interaksi antara radiasi
elektromagnetik dengan molekul. Interaksi inilah yang menyebabkan
terjadinya penyerapan energi radiasi elektromagnetik dengan
molekul (Peter, dkk, 1974). Rhodamin B mempunyai absorbansi
maksimum pada panjang gelombang 554 nm (Yamada, 2003), pada
panjang gelombang 553 nm (Amax) (Murat, dkk, 2006).
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2.10  Penentuan Struktur Kristal Dengan Difraksi Sinar-X

Sinar-X adalah gelombang elektromagnetik dengan panjang
gelombang antara 0,5 — 2,5 A, berarti jauh lebih pendek daripada
sinar tampak dan ultraviolet (A sinar tampak = + 6000 A), sehingga
energinya jauh lebih besar, akibat hubungan AE = h v = h ¢/ A. Sinar-
X bergerak menurut garis lurus, tidak terdiri dari partikel yang
bermuatan sehingga tidak dibelokkan oleh medan magnet
(Klug and Alexander, 1962).

Atom—atom dalam kristal dapat dipandang sebagai unsur yang
dapat membentuk susunan bidang datar yang masing-masing
susunan mempunyai jarak karakterisasi, pada bidang itu disebut
bidang “Bragg” . Bila sinar-X jatuh pada kisi kristal maka atom-atom
dalam jarak kristal tersebut akan mendifraksikan sinar yang datang.
Gambar Jalannya sinar yang didifraksikan sebagai berikut
(Williard,dkk, 1988):

Gambar 2.6 Difraksi sinar-X
Keterangan:
d = jarak antara bidang yang berurutan dan memantulkan sinar-X
0= sudut datang sinar dan yang meninggalkan bidang tertentu
A= panjang gelombang sinar-X
n= bilangan bulat (n = 1)

Menurut Bragg, untuk dapat mengamati intensitas sinar-X,
terdapat hubungan tertentu yang harus dipenuhi yaitu hubungan
antara jarak bidang dalam kristal dan sudut yang radiasi refleksinya
menunjukkan intensitas maksimum untuk panjang gelombang
tertentu (A\) yaitu semua sinar-X yang sefasa. Hubungan ini dikenal
sebagai persamaan Bragg yang didasarkan pada gambar
(West,1984): xy =yz=dsin 0

xyz=2d sin 0
XVZ=nA
2dsinO=ni
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Menurut Willard dkk (1988) untuk mengidentifikasi struktur
kristal dengan difraksi sinar-X dapat dilakukan dengan dua cara,
yaitu : membandingkan data d-spacing sampel dengan data d-
spacing standar (Joint Committee for Powder Diffraction Standart)
minimal 3 puncak stamdar, yaitu 3 puncak yang memberikan
intensitas tertinggi, mengindeks langsung (dilakukan jika tidk ada
standart). Hubungan antara d-spacing, indeks Miller suatu bidang kisi
dan parameter sel untuk masing-masing jenis kristal, yaitu (West,
1984):

Tabel 2.1 Hubungan antara d-spacing, Indeks Miller dan
parameter sel

Sistem kristal | Hubungan parameter d-spacing, indeks Miller
dan parameter sel

Kubus 1 R +k>+17
v A\
Tetragonal 1 W2 +k® 2
AN W
Heksagonal 1 h? + hk + k> 12
—A _—_— | 4+ —
d’ E a’ ] c
Ortorombik 15 B2l k2072
—_————

Monoklinik 1 1 h®  k?sin? B [* 2hlcos B
pE—— iRl k¥ +_ S —
d* sin’ Bla’ b? > ac

Triklinik 1
— | h’b’Sin’a + k*a’c’Sin’ + 1’a’b’Sin’y

+2hlabc*{ CosaCosp — Cosy} +
2hlab’c{CosaCosy — Cosp}
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Pola difraksi sinar-X dapat dibandingkan dengan pola
difraksi sinar-X penelitian sebelumnya, seperti ditunjukkan pada
gambar pola difraksi dibawah ini :

[ntensitas

2 a [ L i
Gambar 2.7 Spektra alumina mesopori heksagonal mesopori
(Poppl, dkk, 1995)

2
. (v)
L AL, 0

7,
W’/ | \uw»"'wl ‘WJ

20 [ue !T

Gambar 2.8 X-Ray Gamma alumina
(Bongkuk Sea and Kew-Ho, 2001)

2.11 Penentuan Luas Permukaan Padatan, Volume pori dan

Ukuran Pori Dengan Metode BET (Lowell and
Shields, 1984)

Metode BET merupakan salah satu metode adsorpsi isotermis
yang ditemukan oleh Brunnauer, Emmet dan Teller yang gunakan

untuk menentukan luas permukaan padatan, volume pori dan ukuran
porinya.
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2.11.1 Penentuan Luas Permukaan Adsorben

Luas Permukaan menggambarkan permukaan aktif yang
dapat kontak dengan reaktan sehingga berfungsi sebagai jembatan
dalam proses reaksi. Semakin besar permukaan aktif dari suatu
katalis diharapkan aktivitas katalis akan semakin baik (Setyawan,
2002). Luas permukaan merupakan parameter penyangga katalis
paling penting. Pengukurannya melibatkan prinsip-prinsip adsorpsi
fisika. Model teoritis yang digunakan adalah persamaan Brenauer-
Emmet-Teller (BET). BET adalah suatu prosedur yang paling sering
digunakan untuk menentukan luas permukaan suatu zat padat
(padatan) multilayer. Metode BET merupakan teknik desorpsi gas
adsorben dari campuran adsorbat yang mengalir dan gas pembawa
inert yang tidak dapat didesorpsi. Nitrogen cair adalah zat yang biasa
digunakan sebagai zat pendingin, nitrogen merupakan adsorbat
dalam sebuah gas pembawa inert (helium).

Perhitungan Lps (luas permukaan spesifik) (Lowell dan
Shield, 1984):

1 1 C-1
W[Po/P-l = W€ T —we [P/Po]l (23
Keterangan

W : berat adsorbat pada P/Po

Wi, : berat adsorbat pada monolayer jenuh
C :konstanta BET

Po : tekanan uap jenuh adsorbat

1 dengan P/Po adalah linier

Hubungan antara WIPo/P 1

pada kisaran 0,05 < P/Po < 0,35
C-1

s (slope W€
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1
i (intersep. W ,(

G- 1 C 1
A wme wme - wme = Wﬁ
WoLnxNxA
M
Se 2.4)
Keterangan :

St = luas permukaan total A

N = Bilangan Avogadro molekul adsorbat = 6,02 x 10
mol”

A = Tampang Lintang = 16,2 A
M = Berat Molekul N, = 28 g/mol

Dengan demikian luas permukaan spesifik dapat dihitung
dengan cara sebagai berikut:

S
SBET=SSpesif Wsampel mz/g (2.5)

2.11.2 Penentuan Jari-jari Pori Rata-rata

Dengan mengasumsikan geometri pori-pori adalah silinder,
sehingga diperoleh perumusan sebagai berikut :

2V,
r= (2.6)
S BET
Dengan:r = Jari-jari pori rata-rata
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V, = Volume pori spesifik
Sger = luas permukaan spesifik padatan

2.11.3 Penentuan Volume pori spesifik

Volume pori spesifik ditentukan dengan menggunakan data
volume gas N, yang teradsorpsi (V.s) pada P/Po mendekati 1
(P/Po=1), dengan mengsumsikan bahwa pori telah terisi penuh
dengan adsorbat cair. Karena eksperimen yang diperoleh adalah data
volume gas N, yang teradsorpsi (V,q4) maka perlu ditentukan voume
cair adsorbat (V,;q) sebagai berikut (Lowell dan Shied, 1984):

y : PXV X Vi
VP - th = RxT (27)
Keterangan :
P =Tekanan uap N, cair =1 atm

R = Kontanta untuk gas = 82,057 mL.atm/mol.K

T =suhuN,cair=273 K

V.is = Volume gas N, yang tradsorpsi

V. = Volume molar N, cair = 34,6 mL/mol
Sehingga dengan demikian diperoleh persamaan sebagai berikut :

Vp =Vgasx 1,53. 10° cm’/g (2.8)
Dimana:

Vs = jumlah gas N, yang diadsorpsi pada P/Po =1

2.12 Penentuan Distribusi Ukuran Pori Dengan Metode POD
(Lowell and Shields, 1984)

Metode POD digunakan untuk menentukan distribusi
ukuran pori, yang ditemukan oleh Pierce dan dimodifikasi oleh Orr
dan Dalla Valle (POD). Metode ini didasarkan pada persamaan
Kelvin yang ditulis sebagai berikut :

4,15 ;
r,=——-——(A) (2.9)
log(F, / P)
r, disebut jari-jari Kelvin atau jari-jari kritis. Jika tebal lapisan
adsorpsi pada kondensasi atau evaporasi disebut t, maka jari-jari pori
nyata r, dinyatakan sebagai :

r,=rn +t (2.10)

p
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Dengan mengasumsikan bahwa tebal film teradsorpsi dalam pori
adalah sama dengan pada bidang permukaannya pada berbagai nilai
tekanan relatif, maka dapat ditulis :

t= Y, T (2.11)
3k .

m

Dimana :

W, :berat adsorben pada tekanan relatif tertentu
W, :bobot yang terkait dengan monolayer BET
T :3.54 A.

Kurva yang umum digambarkan oleh persamaan Halsey, dimana
untuk nitrogen ditulis sebagai berikut :

1/3
t=3,54 > 2.12)
2,303log P, / P

AV, adalah volume cairan yang bersesuaian dengan AV ,,, Cara
langsung untuk mengubah AV, menjadi AV, adalah dengan
menghitung mol gas, dan dikalikan dengan volume molar cairan.
Pada nitrogen pada temperatur dan tekanan standar dituliskan
sebagai berikut :

AV

AV, =—* _x346=AV, (1,54x107)cm’ (2.13)
e 22 4x10° o )
AV jiq dapat ditulis sebagai :
AV, =771 (2.14)
dan jika :
___2
V,=1m,1 (2.15)

1 adalah panjang pori, dengan menggabungkan kedua persamaan
diperoleh :

A\
r
. P 3
Luas permukaan dinding pori (S) dapat dihitung melalui :
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2V
S =—2x10%(m?) (2.17)

"y

2.13 Penentuan  Gugus Fungsional kristal Dengan
Spektrofotometri Infra merah

Metode spektrofotometri inframerah merupakan metode
yang dapat digunakan untuk mendeteksi gugus fungsional,
mengidentifikasi senyawa, dan menganalisa campuran pada daerah
inframerah 2,5 pm dan 15 pm. Daerah 0,8 hingga 2,5 pm disebut
inframerah dekat dan daerah 15 hingga 200 um disebut inframerah
jauh (Sastrohamidjojo, 1992).

Setiap tipe ikatan yang berbeda mempunyai sifat frekuensi
vibrasi yang berbeda, dan karena tipe ikatan yang sama dalam 2
senyawa berbeda terletak dalam lingkungan yang sedikit berbeda,
maka tidak ada 2 molekul yang berbeda strukturnya akan
mempunyai spektra inframerah yang tepat sama, sehingga dengan
membandingkan spektra inframerah dua senyawa yang diperkirakan
identik, akan dapat dinyatakan apakah kedua senyawa tersebut
identik atau tidak (Sastrohamidjojo, 1992).

Atom-atom di dalam suatu molekul tidak diam melainkan
bervibrasi (bergetar). Bila radiasi inframerah (IR) dilewatkan melalui
suatu cuplikan maka molekul-molekulnya dapat mengabsorpsi
(menyerap) energi dan terjadilah transisi di antara tingkat vibrasi
dasar (ground state) dan tingkat vibrasi tereksitasi (excited state).

Perubahan energi vibrasi (AE) dapat dinyatakan sebagai
AE = hv dengan h menyatakan tetapan Plunck (6,6242x107 ergdet)
dan v menyatakan frekuensi dalam Hertz (Hz). Hubungan antara
frekuensi dengan panjang gelombang (A) dinyatakan sebagai :

=— 2.18
=7 (2.18)

Dimana, c¢ = Kecepatan cahaya (2,998x1010 cmdet'l)

A = Panjang gelombang (cm)
Jumlah gelombang per cm dinyatakan dalam bilangan gelombang
(v), yaitu :
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=— 2.19
14 P (2.19)

Hukum hooke dapat membantu memperkirakan daerah dimana
vibrasi dari dua atom dapat terjadi :

Dt /f (o, +m, (2.20)
27 m,m,

Setelah dilakukan akar kuadrat, memberikan persamaan :

11
~ ) 7,76x10 E 221)
27 y7i

Dimana :
K = Pemindahan bilangan Avogadro (6,02x10°’) dari penyebutnya
pada massa tereduksi (p) yang dirumuskan :

mm
O (2.22)
m, +m,

2.14 Hipotesis

1. pH awal dan temperatur kalsinasi memberikan pengaruh
terhadap karakter alumina mesopori.

2. Kemampuan adsorpsi rhodamin B oleh alumina mesopori
dipengaruhi oleh pH awal dan temperatur kalsinasi yaitu
akan meningkat seiring terjadi peningkatan pH dan
temperatur kalsinasi sampai kondisi optimumnya.
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BAB 111
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian dilakukan di Laboratorium Kimia Anorganik dan
Kimia Fisik Jurusan Kimia Fakultas MIPA Universitas Brawijaya
Malang. Pada bulan Agustus 2006 - Maret 2007. Pengukuran volume
pori, diameter rata-rata pori, dan luas permukaan spesifik padatan
menggunakan surface area analyzer dilakukan di BATAN Yogyakarta.
Pengukuran struktur kristal dengan difraktometer dilakukan di
Universitas Gajahmada Yogyakarta.

3.2 Bahan dan Alat Penelitian
3.2.1 Bahan Penelitian

Bahan-bahan yang dipakai dalam penelitian ini adalah
CTAB p.a, aluminium sulfat teknis, natrium hidroksida teknis,
H,SO4 97% (b/b), bj=1,1,84 kg/L., Rhodamin B, akuades, dan kertas
pH universal.

3.2.2 Alat Penelitian

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah: botol
polipropilen, oven (Memmert U 30), desikator, tanur, timbangan
analitik (Mettler AE 50), seperangkat alat gelas, bola hisap, mortar,
ayakan ukuran 150 dan 250 mesh, pengaduk magnetik (stirer),
shaker merk Edmund Buhler SM 25, kertas saring Whatman no.42,
kurs porselen bertutup, pH meter Merk Orion model 710A,
spectronik-20 merk Busch and Lomb, spektrofotometer inframerah
(merk Shimadzu F IR-8400S) dan Surface Area Analyzer
(merk NOVA 1000).

3.3 Tahapan Penelitian

Penelitian ini dilakukan dalam 3 tahap yaitu :
1. Sintesis Alumina Mesopori
2. Dilakukan Karakterisasi:
a. Penentukan % adsorpsi rhodamin B
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b. Penentuan volume pori, diameter rata-rata pori, dan
luas permukaan spesifik padatan menggunakan surface
area analyzer

c. Penentuan struktur kristal dengan difraktometer

d. Penentuan  gugus fungsional kristal dengan
spektrofotometer infra merah

3. Analisa Data

3.4 Prosedur Kerja

3.4.1 Sintesis Alumina Mesopori

3.4.1.1 Sintesis Alumina Mesopori Pada Berbagai pH dan
Temperatur Kalsinasi 600°C

Metode sintesis ini mengacu pada metode Huo (1994a dan
1994b). Masing masing botol polipropilen diisi dengan larutan
pH 4-13 (Lampiran L.2.5) sebanyak 50 mL. Padatan aluminium
sulfat dihaluskan dengan menggunakan mortar ditimbang sebanyak
13,41 g kemudian dimasukkan sedikit demi sedikit kedalam botol
polipropilen yang sudah diisi larutan pH sambil diaduk dengan
pengaduk magnetik hingga semua larut. Setelah semua larut,
ditambahkan sedikit demi sedikit CTAB sebanyak 1,42 g sambil
diaduk. Selanjutnya botol polipropilen yang berisi larutan campuran
tersebut ditutup dan dipanaskan dalam oven pada temperatur 98°C
selama 12 jam kemudian dibiarkan dingin selama 48 jam. Kristal
yang terbentuk disaring dan dikeringkan dalam oven pada temperatur
80°C selama 1 jam dan dikalsinasi pada temperatur 600°C selama 3
jam terhitung sejak tercapainya temperatur tersebut. Hasil kristal
yang telah ditanur (berupa serbuk) diayak dengan ayakan 150 mesh
dan 250 mesh. Hasil ayakan yang diambil adalah yang lolos dari
ayakan 150 mesh dan yang tertahan pada 250 mesh. Selanjutnya
kristal hasil sintesis yang diperoleh dikarakterisasi dengan uji
adsorpsi rhodamin B.

3.4.1.2 Sintesis alumina mesopori pada berbagai temperatur
kalsinasi dan pH optimum

Prosedur sama seperti 3.4.1.1 tetapi dilakukan pada berbagai
temperatur kalsinasi dan pH optimum sintesis (pH 9). Temperatur
kalsinasi divariasi 800°C dan 1000°C.
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3.4.2 Karakterisasi Alumina Mesopori
3.4.2.1 Penentuan kondisi optimum sintesis berdasarkan %
Adsorpsi Rhodamin B

Larutan rhodamin B 100 ppm dipipet sebanyak 25 mL dan
dimasukkan kedalam erlenmeyer. Setelah itu ditambahkan 0,10 g
kristal alumina mesopori hasil sintesis. Campuran dikocok dengan
pengocok elektrik pada kecepatan 150 rpm selama 4 jam pada suhu
kamar. Setelah itu campuran disaring menggunakan kertas saring
whatman 42. Filtrat yang diperoleh digunakan untuk penentuan
konsentrasi sisa rhodamin B secara spektrofotometri (pada prosedur
3.4.3). Setiap data konsentrasi yang diperoleh tersebut digunakan
untuk penentuan % adsorpsi thodamin B sebagai dasar penentuan
pH optimum sintesis dan temperatur kalsinasi optimum.

3.4.2.2 Penentuan Struktur Kristal Alumina Mesopori dengan
Difraktometer Sinar-X

Penentuan struktur kristal dengan difraksi sinar-X dilakukan
pada sampel dengan kondisi sintesis optimum. Karakterisasi
dilakukan dengan pengamatan difraktogram sinar-X dengan tujuan
mengidentifikasi struktur kristalnya.

Sampel yang telah dihaluskan dimasukkan dalam tempat
sampel (speciment) kemudian ditekan sampai penuh dan rata pada
speciment, hal ini bertujuan agar pada saat pengukuran tidak tumpah.
Sinar-X diarahkan pada sampel sehingga terjadi difraksi. Identifikasi
kristal dilakukan dengan cara membandingkan nilai d pada
difraktogram dari sampel dengan data standar JCPDS (Joint
Committee for Powder Diffraction Standart) dan jurnal penelitian
terdahulu.

Data karakterisasi kristal alumina mesopori hasil sintesis
tersebut diinterpretasi dengan cara mencocokkan data d-spacing tiap-
tiap puncak padatan hasil sintesis dengan data standar dari referensi
(jurnal penelitian terdahulu).
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3.4.2.3 Penentuan Volume Pori, Diameter Rata-rata Pori, Dan
Luas Permukaan Spesifik Padatan Menggunakan
Surface Area Analyzer

Produk alumina mesopori hasil sintesis pada kondisi sintesis
optimum dikarakterisasi dengan menggunakan Surface Area
Analyzer untuk menentukan luas permukaan padatan, volume pori
dan ukuran pori kemudian data yang terukur diolah dengan
menggunakan metode BET.

3.4.24 Penentuan Gugus Fungsional Kristal Menggunakan
Spektrofotometer Inframerah

Karakterisasi senyawa alumina mesopori hasil sintesis pada
kondisi optimum dilakukan dengan pengamatan spektra inframerah
untuk menentukan karakterisasi gugus fungsional yang terkandung
dalam alumina mesopori hasil sintesis.

Spektra inframerah alumina mesopori hasil sintesis pada
kondisi optimum diperoleh dari metode pelet KBr. Pada pembuatan
pelet KBr, pengukuran spektra pada daerah bilangan gelombang
antara 4000 — 400 cm’.

Hasil dari pengamatan spektra inframerah diperoleh pita-pita
serapan yang karakteristik, sehingga dapat ditentukan gugus
fungsional yang terkandung dalam alumina mesopori hasil sintesis.

Data spektrum IR dianalisis sebagai data pendukung yang
digunakan untuk wuji gugus fungsi dengan spektrofotometer
inframerah. Spektra yang dihasilkan diidentifikasi berdasarkan
informasi gugus fungsi pada literatur.

3.4.3 Penentuan Rhodamin B Secara Spektrofotometri
3.4.3.1 Penentuan A maksimum

penentuan A maksimum ini diperoleh dengan cara mengukur
larutan rhodamin B 2 ppm pada berbagai variasi panjang gelombang
yaitu 400 — 600 nm dengan menggunakan alat spectronik-20
kemudian dari data pengukuran yang diperoleh ditentukan panjang
gelombang maksimumnya.
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3.4.3.2 Penentuan Kurva Baku

Larutan rhodamin B 100 ppm dipipet sebanyak 0,25 mL;
0,375 mL; 0,5 mL; 0,625 mL; 0,875 mL dan 0,1 mL. Setelah itu
masing-masing larutan dimasukkan kedalam labu takar 25 mL dan
diencerkan dengan akuades hingga tanda batas. Larutan dikocok,
hingga homogen kemudian diukur absorbansinya dengan
spectronik-20 pada A =554 nm. Dari hasil pengukuran dibuat kurva
hubungan antara konsentrasi rhodamin B (ppm) sebagai sumbu x
dengan absorbansi sebagai sumbu y sehingga diperoleh persamaan
regresi linier y = ax.

3.4.3.3 Penentuan Kadar Rhodamin B dalam larutan sampel

Larutan filtrat rhodamin B setelah diadsorpsi dipipet sebanyak
0,5 mL dimasukkan kelabu takar 25 mL dan diencerkan dengan
akuades hingga tanda batas. larutan yang sudah diencerkan tersebut
diukur %Tnya dengan spectronik-20 pada panjang gelombang 554
nm . Nilai % T yang diperoleh digunakan untuk menentukan nilai
absorbansi dengan rumus:

A=-logT

Absorbansi yang didapatkan digunakan untuk menentukan
konsentrasi sisa thodamin-B dengan menggunakan persamaan kurva
baku.

3.4.4 Analisis Data.
Data % adsorpsi rhodamin B rata-rata yang diperoleh diuji
statistik melalui uji F dan BNT.

3.4.5 Perhitungan
3.4.5.1 Perhitungan Rhodamin B yang teradsorpsi

Penentuan % rhodamin B yang teradsorpsi dapat ditentukan
dengan persamaan :

% Adsorpsi Rhodamin B = %x 100% (3.1

Dimana : C, = Konsentrasi thodamin B sebelum adsorpsi (ppm)
C, = Konsentrasi rhodamin B setelah adsorpsi (ppm)
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3.4.5.2 Penentuan Persamaan Regresi Linier dari Kurva Baku

Penentuan persamaan regresi linier dari grafik kurva baku
larutan Rhodamin B menggunakan hubungan konsentrasi dengan
absorbansi, dengan persamaan umum :

y=ax (3.2)
Dimana: y = Absorbansi
x = Konsentrasi

sedangkan nilai a dapat dihitung melalui persamaan berikut ini :

>XY
a=""—"—
>,

(3.3)
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada penelitian ini telah dilakukan sintesis alumina mesopori
dari aluminium sulfat teknis dengan mengkaji pengaruh pH awal
kristalisasi secara hidrotermal dan temperatur kalsinasi guna
mengetahui sejauh mana pH awal kristalisasi dan temperatur
kalsinasi mempengaruhi karakter alumina mesopori yang dihasilkan
serta untuk mendapatkan kondisi optimum.

4.1. Penentuan pH Awal Optimum Sintesis Dengan Adsorpsi
Rhodamin B oleh Alumina Mesopori

Kondisi pH berpengaruh terhadap harga kmk surfaktan
terkait dengan pengaruh ion lawan (Rosen, 1978) dan juga dapat
berpengaruh terhadap jenis komponen Al dalam larutan
(Swadlle,1994) sehingga dengan adanya variasi pH diperkirakan
akan mempengaruhi kemudahan dalam pembentukan mesofasa
selama proses hidrotermal serta polimerisasi alumina saat kalsinasi
yang dapat mempengaruhi karakter alumina mesopori hasil sintesis.

Pada penelitian ini produk alumina mesopori yang
diharapkan adalah alumina mesopori berstruktur kristal heksagonal.
Sesuai dengan mekanisme yang dijelaskan oleh Zhao, dkk (1996)
bahwa awal terjadinya pembentukan kristal alumina heksagonal
mesopori adalah pembentukan mesofasa. Adanya surfaktan pada
pembentukan mesofasa kristal heksagonal adalah berfungsi
membentuk misel tabung dengan bagian hidrofobik berkumpul di
bagian dalam tabung dan bagian hidrofilik (gugus kepala surfaktan
yang bermuatan positif) berikatan dengan bagian polimer anorganik.
Akibat adanya ikatan antara polimer anorganik dengan misel tabung
maka tabung-tabung tersebut bergabung membentuk padatan
mesofasa yang terdiri atas cetakan pori yang dibentuk surfaktan
dengan dinding pori bagian anorganik misalnya anion, aluminat, atau
kation aluminium dengan disertai pengikatan kation anion yang lain.
Pada saat proses kalsinasi surfaktan tersebut dihilangkan melalui
proses dekomposisi termal sedangkan bagian anorganik membentuk
aluminat atau padatan alumina dengan rongga-rongga pori sebesar
cetakan pori yang ditinggalkan surfaktan.
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Pada sintesis ini pH divariasi dari kondisi asam sampai basa
yaitu pH 4 s/d 13. Pada kondisi asam (pH 4 —pH 6), Al dalam larutan
terutama berada sebagai kation (Tabel 4.1) sehingga jenis ikatan
antara surfaktan dan bagian anorganik yang sesuai dengan yang
diteorikan Zhao dkk (1996) adalah S*X"M™, dengan S* = surfaktan
kationik, X" = anion anorganik, serta M™ kation anorganik. Pada
penelitian ini surfaktan yang dipakai adalah CTA®, anion yang
terdapat dalam larutan tersebut adalah SO~ (berasal dari larutan
asam sulfat pengatur pH dan dari senyawa aluminium sulfat, dan
kation anorganik adalah spesies Al**. Sementara itu pada kondisi
netral dan basa (pH 7 s/d 13), Al dalam larutan berada sebagai
kompleks anion (Tabel 4.1) sehingga jenis ikatan antara surfaktan
dan bagian anorganik yang sesuai dengan yang diteorikan Zhao dkk
(1996) adalah S*X" dengan X kompleks anion yang dibentuk oleh Al
yaitu AI(OH),.

Tabel 4.1. Prediksi ikatan pada mesofasa berdasarkan Jumlah fraksi
Al dalam air menurut Swadlle (1994) dan model ikatan
Zhao,dkk (1996)

pH | Jumlah fraksi spesies Al | Model ikatan | Prediksi  ikatan  pada

dalam air (Swadlle,1994) | mesofasa mesofasa
(Zhao,dkk,1996)
4 | AP>>> AIOH)”™ STXTM™ CTAT(SO,") A (SO,7)
5 | AF>>> Al(OH)™ SXTM™ CTA"(SO,)AI*(SO,)
6 | AOH® > AIOH), | SX"M™ a)CTA*(SO4%)(A1(OH),")

=Al(OH),">AI**=Al(OH),

c) CTA[AI(OH)4]

b) CTAT(SO4*)AI**(S04%)

V/ Al(OH),>> AI(OH); SYX CTA*[AI(OH),]

8 Al(OH), >>Al1(OH); SYX CTA*[AI(OH),]

9 Al(OH), STX CTA'[AI(OH),]
s/d

13
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Rhodamin B dalam penelitian ini digunakan sebagai zat
warna kation sedangkan alumina mengandung Al-O-Al dengan
gugus terminal Al-OH, sehingga rhodamin B dapat terikat pada
permukaan alumina mesopori melalui tukar kation, ikatan H atau
melalui gaya Van Der Walls (Ion —ion dipol)

Reaksi Rhodamin B dengan gugus permukaan mesopori
| |
a) — Al—OH + RB® —» — Al— ORB" + H'
| |
(ikatan ionik)
| | & & 6’|
b)— Al— OH +RB}_j—Al—O—H"" :N[ (CH, CH3),]— RB*
| | |
(ikatan hidrogen)
OH
| ~ A ARG
) _‘?1 — OH+RB —» _A|1_O_ inh O .O—C —RB"*

(ikatan hidrogen)

Tabel 4.2 Data persentase rhodamin B yang teradsorpsi oleh
alumina mesopori hasil sintesis pH 4-13

pH | % Rhodamin B teradsorpsi rata-rata
4 | 13,89 +0,00

5 18,82 + 0,00

6 |19,63+2,18
7

8

26,99 + 1,56
31,37+ 1,06
9 |53,47+0,92
10 | 51,60 £ 0,94
11 | 45,88 £0,96
12 | 43,92 +£0,99
13 | 38,16 £ 0,61
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Gambar 4.1 Pengaruh pH terhadap % rhodamin B yang teradsorpsi
oleh alumina mesopori hasil sintesis pada pH 4-13

Berdasarkan hasil karakterisasi melalui wuji adsorpsi
rhodamin B (pada Tabel 4.2 dan Gambar 4.1) menunjukkan bahwa
pH sangat berpengaruh pada adsorpsi rhodamin B oleh alumina
mesopori. Diperkirakan makin optimal pembentukan daerah
mesopori makin besar pula adsorpsi rhodamin B mengingat bahwa
rhodamin molekul yang berukuran besar.

Berdasarkan analisa data menggunakan RAL didapatkan
nilai F e 827,24 > F tabel 3,48. Hal ini menunjukkan kondisi pH
berpengaruh nyata terhadap rhodamin B yang teradsorpsi. pH 9
merupakan pH yang paling menunjukkan beda nyata dan merupakan
pH optimum karena mampu menyerap rhodamin B secara
maksimum berdasarkan uji BNT pada lampiran Tabel L.5.3

Pada Gambar 4.1 mulai dari pH 4 s/d 9 terjadi peningkatan
persen thodamin B yang teradsorpsi, sehingga diperkirakan makin
tinggi pH maka makin tinggi persen adsorpsi rhodamin B dan makin
optimal pembentukan daerah mesopori. Berdasarkan pola interaksi
surfaktan dengan spesies Al pada Tabel 4.1. Hal ini diperkirakan
dalam pembentukan mesofasa makin tinggi pH makin menurun
kecenderungan pola interaksi tak langsung S'X"M™. Sebaliknya
terjadi peningkatan pembentukan mesofasa dengan pola interaksi
langsung S*X". Apabila pola keduanya terjadi interaksi yang kuat
antara surfaktan dan aluminat maka pembentukan mesofasa akan
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optimal dapat membentuk daerah mesopori yang optimal pula dan
menyebabkan adsorpsi rhodamin B menjadi meningkat.

Pada kurva I (pH 4 s/d 8) peningkatan persen adsorpsinya
agak landai, Hal ini terjadi karena adanya komponen lain selain
Al(OH), antara lain: CTA", SO4%, AI**, AI(OH)," berdasarkan Tabel
4.1 yang diperkirakan kurang efektif untuk membentuk mesofasa
dengan surfaktan. Pada Kurva 1II (pH 8 s/d 9) terjadi peningkatan
persen adsorpsi yang sangat tajam. Hal ini diperkirakan pada pH 9
spesies yang ada semuanya Al(OH), yang sangat efektif untuk
membentuk ikatan mesofasa.

Pada kurva IIT (pH 9 s/d 13) terjadi penurunan persentase
rhodamin B yang teradsorpsi, diperkirakan pembentukan
mesoporinya tidak optimal. Jika dikaitkan dengan Tabel 4.1
menunjukkan bahwa mekanisme pembentukan mesofasanya sama
yaitu melalui interaksi langsung (S*X"). Oleh karena itu, terjadinya
penurunan pembentukan mesofasa bukanlah karena perbedaan
interaksi surfaktan dan bahan anorganiknya, melainkan faktor lain.
Faktor lain ini terkait dengan makin banyaknya OH dalam larutan.
Makin banyak OH™ makin banyak pesaing AI(OH), untuk berikatan
dengan surfaktan sehingga pembentukan mesofasa menjadi sulit.
Makin banyak OH  dapat meningkatkan gaya tarik antara gugus
kepala surfaktan yang bermuatan positif pada daerah hidrofilik
sehingga menurunkan gaya tarik antara gugus kepala surfaktan pada
daerah hidrofobik, akibatnya menyulitkan pembentukan cetakan pori
pada mesofasa dan juga mengakibatkan semakin sulitnya
pembentukan mesofasanya, pembentukan diameter mesopori
menjadi berkurang dan adsorpsi rhodamin B juga menjadi berkurang.
Selain itu, faktor lainnya yaitu adanya Na® yang berpengaruh dalam
pembentukan misel karena adanya gaya tolak kation tersebut dengan
kepala surfaktan yang bermuatan + dalam membentuk misel
(Rosen,1992). Dari kedua faktor yang sangat berpengaruh dalam
membentuk misel adalah OH

Dari kajian pengaruh pH ini maka pH 9 merupakan sebagai
kondisi optimum sintesis alumina mesopori.

47



4.2 Uji Pengaruh Temperatur Kalsinasi Terhadap Persen
Adsorpsi Rhodamin B oleh Alumina Mesopori

Pada penelitian ini sintesis alumina mesopori pada berbagai
temperatur kalsinasi untuk mengetahui bagaimana pengaruhnya
terhadap persen adsorpsi rhodamin B dan sekaligus mengetahui
karakter terbaiknya. Kalsinasi yang dilakukan bertujuan untuk
menghilangkan surfaktan sebagai cetakan pori pada kristal mesofasa,
sehingga terbentuk kristal mesopori.

Pengaruh temperatur kalsinasi pada sintesis alumina mesopori
ini dilakukan dengan cara memvariasi temperatur kalsinasi pada
600°C, 800°C dan 1000°C. Berdasarkan pada Tabel 4.3 melalui
adsorpsi rhodamin B dapat diketahui bahwa temperatur kalsinasi
berpengaruh terhadap adsorpsi rhodamin B, sehingga diperkirakan
juga dapat mempengaruhi karakter alumina mesopori.

Kajian temperatur kalsinasi ini khusus dilakukan pada pH
optimum yaitu pH 9 yang diperoleh dari kajian sub bab 4.1. Pada pH
tersebut, sesuai yang dijelaskan pada sub bab 4.1 terjadi ikatan antara
surfaktan dan bagian anorganik yaitu CTA" [AI(OH),] sehingga
reaksi dekomposisi yang terjadi pada saat kalsinasi adalah sebagai
berikut:

[C16H33(CH)3N]+ [AI(OH)4_] {Oz ©@ + HzO(l) + A1203(S) + NH3(g)

Hal ini dengan menganalogikan dekomposisi secara umum
menurut Brooks (1997) bahwa semua hidrokarbon dalam reaksi akan
menghasilkan karbondioksida dan air yang berasal dari pengoksidasi
produk.

Tabel 4.3 Data persentase rhodamin B yang teradsorpsi pada
alumina mesopori ~ hasil sintesis pada temperatur
kalsinasi 600°C, 800°C dan 1000°C.

Temperatur | % Rhodamin B teradsorpsi

kalsinasi rata-rata £ SD
600°C 53,47 £0,92
800°C 6322+ 1,74

1000°C 30,32 + 221
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Dari Tabel 4.3 dapat diketahui bahwa pada temperatur
kalsinasi 600°C ke 800°C terjadi kenaikan persentase rhodamin B
yang teradsorpsi, sehingga diperkirakan dari temperatur 600°C ke
800°C terjadi peningkatan pembentukan daerah mesopori yang lebih
optimal. Sebagaimana yang dijelaskan oleh Inoua (1989).
Pada temperatur tersebut terjadi kesempurnaan
dekomposisi CTA" dan juga polimerasi alumina
(Al—OH + Al— OH—» Al— O — Al + H,0). Selain itu, terbentuk
gamma alumina pada suhu 800°C oleh polimerasi aluminat yang
tidak tergabung untuk struktur mesofasa (pembahasan sub bab 4.3).

Pada temperatur kalsinasi 800°C ke 1000°C terjadi penurunan
persentase rhodamin B teradsorpsi dan pembentukan daerah
mesoporinya juga menurun. Hal ini diperkirakan semakin tinggi
temperatur kalsinasi terjadi kerusakan polimer alumina heksagonal
mesopori dan dinding alumina runtuh (Inoue, dkk, 1989). Selain itu
penurunan persen adsorpsi juga diperkirakan akibat perubahan
struktur gamma alumina menjadi alfa alumina, dimana pada
temperatur 1000°C atau lebih mulai terbentuk alfa alumina yang
karakternya berbeda dengan gamma alumina karena pada saat
pembentukan alfa alumina, mesopori yang terbentuk akan hilang dan
distribusi ukuran pori yang diperoleh tidak akan mempunyai puncak
yang signifikan (Inoue, dkk, 1989).

4.3 Karakter Alumina Mesopori Hasil sintesis Pada pH
Optimum Dan Temperatur kalsinasi Optimum

Hasil sintesis pada kondisi optimum (pH 9 dan temperatur
kalsinasi  800°C), dilakukan karakterisasi  struktur kristal
menggunakan difraksi sinar- X, ditentukan volume, diameter dan
luas permukaan pori menggunakan metode BET dan ditentukan
gugus fungsinya menggunakan spektrofotometri inframerah.

a. Karakter Pori dan Luas Permukaan

Untuk menentukan luas permukaan spesifik padatan dan
diameter pori rata-rata untuk daerah total (meliputi mesopori dan
mikropori), dilakukan pengolahan data hasil pengukuran dengan
surface area analyzer dalam bentuk volume gas (V,,) yang diukur
pada tiap P/Po tertentu diolah dengan metode BET (Brunauer-
Emmet-Teller) pada Lampiran 10. Untuk menentukan luas
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permukaan spesifik padatan dan diameter pori rata-rata untuk daerah
total (meliputi mesopori dan mikropori). Data yang diolah dengan
metode BET hanya data yang berada pada range P/Po 0,05 s/d 0,35
sesuai aturan BET dan dipilih yang memberikan nilai korelasi paling
tinggi pada kurva BET. Selain itu, juga dilakukan pengolahan data
dengan metode POD (Pierce Orr Dalla Valle) untuk seluruh data
pengukuran adsorpsi gas N, (Lampiran L.6.2) untuk menentukan
kurva distribusi ukuran pori, luas permukaan spesifik mesopori dan
diameter mesopori. Metode POD menggunakan asumsi bahwa luas
permukaan eksternal sama dengan nol dengan bentuk pori
silinder/tabung. Metode perhitungan ini mengacu pada Lowell dan
Shield (1984).

Tabel 4.4 Data luas permukaan spesifik, volume pori dan ukuran

pori dengan metode POD

karakter Satuan | Alumina mesopori
V, (meso) | em’/g | 0,0061

Smeso m/g | 6,8192

Timeso A 17,8907

ineso A 35,7814

0,0020

0,0015

0,0010

Volume pori (Cm3/g)

0,0005

0,0000

18 21 23 26 28 30 32 35 37 40 44 47 51 57 63 71 79 90 106 127 157 221 326

Diameter pori (Angstrom)

Gambar 4.2 Distribusi ukuran pori alumina mesopori hasil sintesis
pada temperatur kalsinasi 800°C

Dari Tabel 4.4 dapat diketahui alumina mesopori hasil sintesis
mempunyai diameter 35,7814 A, sehingga dapat disimpulkan bahwa
alumina mesopori hasil sintesis ini mempunyai daerah mesopori.
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Karena menurut JUPAC Bandyopadhyay (2004) alumina mesopori
mempunyai diameter antara 20 sampai 500A. Jika dilihat dari
volume pori 0,0061cm’/g, luas permukaan 6,8292 m*/g maka terlihat
bahwa hasil yang didapatkan jauh lebih kecil dari penelitian
terdahulu (Zhang dkk, 2004) bahwa pada alumina mesopori luas
permukaan spesifiknya 407,2 m’/g dan Volume porinya sebesar
0,877 cm’/g. Perbedaan ini diperkirakan karena pada penelitian
terdahulu sintesisnya alumina mesoporinya menggunakan pelarut
organik sedangkan penelitian ini digunakan pelarut air. Adanya
pelarut air yang bersifat polar menyebabkan terjadinya interaksi
ionik, dimana sifat ion yang sangat suka air menyebabkan
pembentukan mesofasa sulit terjadi karena Al(OH), rentang ditarik
oleh air yang kemudian akan berikatan dengan air. Namun demikian
luas permukaan 6,8292 m%g dan diameter 35,7814 A alumina
mesopori yang dihasilkan dari sintesis memenuhi standar parameter
apabila digunakan sebagai adsorben karena menurut (Pedro,dkk,
2000) parameter standar alumina apabila digunakan sebagai
adsorben dan katalis mempunyai luas permukaan spesifik 0,01 m*/g
— 400 m®/g, dan ukuran diameter pori rata-rata 20A — 177 A. Akan
tetapi, volume pori 0,0061 cm3/g alumina mesopori hasil sintesis
tidak memenuhi standar adsorben karena volume pori standar
adsorben berkisar antara 0,1 cm3/g - 14 cmS/g. Hal ini disebabkan
disebabkan rongga pori yang terbentuk pada alumina mesopori
kurang optimal/ sedikit sehingga adsorpsi N, oleh alumina mesopori
pada saat karakterisasi sedikit pula akibatnya volume pori yang
terbentuk kecil.

Dari Gambar 4.2 menunjukkan pola distribusi ukuran pori
alumina mesopori hasil sintesis. Makin tinggi letak kurva makin
besar volume pori berarti makin banyaknya rongga pori yang
terbentuk untuk diameter tertentu. Sebagai contoh rongga pori yang
terbentuk di diameter pori 18 paling banyak diantara ukuran yang
lain. Dengan demikian dari gambar 4.2 dapat diketahui bahwa
rongga-rongga pori alumina mesopori terutama didominasi oleh
rongga rongga pori dengan diameter antara lain 18A, 26A, 35A,

1 A,63A,127 A dan 221 A.

Adanya dominasi ukuran rongga pori lebih dari satu
menunjukkan bahwa keseragaman pori alumina mesopori masih
rendah. Sebaran pori yang bervariasi ini diperkirakan karena ukuran
cetakan pori yang terbentuk dalam mesofasa juga tidak sama. Ukuran
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cetakan pori yang berbeda disebabkan oleh perbedaan ukuran misel
tabung surfaktan didalam larutan. Pembentukan ukuran misel yang
masih variatif diperkirakan akibat penataan ulang yang mudah
terjadi akibat pengaruh pelarut yang polar.

Pola distribusi ukuran pori pada Gambar 4.2 menunjukkan
bahwa pada diameter 46 s/d 326 menunjukkan karakter alumina
mesopori. Hal ini berdasarkan data Tabel 4.5 perhitungan
Hyperchem panjang surfaktan CTAB yaitu diameter CTAB 23,155
A dan ukuran cetakan pori 46,31 A. Dari data tersebut dapat
diketahui bahwa puncak-puncak yang lebih besar dari diameter
46,31 A adalah puncak-puncak yang kemungkinan milik alumina
mesopori. Sedangkan puncak-puncak yang lebih kecil dari 46,31 A
adalah puncak-puncak yang kemungkinan milik gamma alumina.

b. Penentuan Struktur Kristal Hasil Sintesis menggunakan
Difraktometer Sinar —-X

Alumina mesopori hasil sintesis pada pH optimum dan
temperatur kalsinasi optimum dikarakterisasi dengan difraksi sinar-X
dengan tujuan untuk mengetahui jenis kristal yang terbentuk apakah
benar-benar heksagonal mesopori.

Untuk mengetahui struktur dan membuktikan keakuratan
kristal hasil sintesis dilakukan uji dengan difraksi sinar—X. Metode
difraksi sinar-X sangat penting untuk karakterisasi senyawa padatan
dalam bentuk kristal.

Pola difraksi sinar-X alumina mesopori telah ditunjukkan
pada Gambar 4.4 dan Gambar 4.5. Dari gambar tersebut dapat
diketahui bahwa hasil sintesis merupakan campuran alumina
heksagonal mesopori dengan gamma alumina. Adanya alumina
heksagonal mesopori dapat diketahui dari hasil pengamatan data
difraktogram dan hasil pengolahan data yaitu saat melakukan
pengindeksan =~ menunjukkan = kesamaan = dengan  karakter
alumina mesopori (Lampiran 11 dan 12) Puncak utama dengan
hkl 100

disesuaikan dengan pola difraktogramnya. Dari penelitian terdahulu

(Poppl,1995) diketahui bahwa bahan-bahan mesopori meliputi
aluminosilikat mesopori, silika mesopori (Johnson dkk, 1999)
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semuanya merupakan puncak utama didaerah sudut kecil (20 < 5)
dengan hkl (100).

Ketika puncak dengan 26 terendah dianggap sebagai puncak
dengan hkl (100) untuk struktur heksagonal , ternyata sebagian besar
puncak-puncak yang lain dengan 20 lebih besar sesuai untuk struktur
tersebut, sehingga dapat disimpulkan bahwa struktur kristal alumina
mesopori hasil sintesis adalah kristal heksagonal mesopori. Begitu
juga dengan adanya gamma alumina yang dapat diketahui dari hasil
pencocokkan data dengan data standar struktur gamma alumina
(Lampiran 12).

Jika dikaitkan dengan hasil kristalinitas yang ditunjukkan
oleh ketinggian puncak serta banyaknya jumlah puncak yang dimiliki
Gambar 4.4 dan Gambar 4.5 dapat diketahui bahwa puncak-puncak
yang tinggi lebih banyak dimiliki oleh alumina heksagonal mesopori
dibandingkan dengan gamma alumina. Selain itu banyaknya jumlah
puncak yang dimiliki oleh alumina heksagonal mesopori ternyata
juga lebih banyak daripada gamma alumina. Kristalinitas alumina
heksagonal mesopori lebih baik dari pada kristalinitas gamma
alumina. Hal ini disebabkan karena sintesis dilakukan dengan
pemanasan. Dengan adanya pemanasan pada temperatur 98°C selama
12 jam inilah yang menyebabkan mesofasa yang sudah terbentuk
atau yang hampir terbentuk terjadi penataan ulang secara perlahan-
lahan sehingga terbentuk kristal.
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4.5 Penentuan Gugus Fungsional Kristal Hasil Sintesis
menggunakan Spektrofotometri Infra Merah

Karakterisasi dengan spektrofotometer infra merah dilakukan
untuk mengidentifikasi ada tidaknya sisa CTAB dan juga untuk
mengetahui keberadaan polimer alumina. Data pengukuran dengan
Spektrofotometri infra merah ini terdapat pada Tabel 4.5 dan Gambar
4.3.Untuk mengetahui ada tidaknya sisa CTA" maka spektra
dicocokkan dengan data referensi terkait gugus fungsi yang terdapat
pada CTA'. Untuk mengetahui ada tidaknya polimer alumina
dilakukan pencocokkan dengan aluminosilikat. Hal ini mengingat
kemiripan pola spektra alumina dan aluminosilikat.

EsHiMADZU

45

BO N0 /0 00 M W0 250 0 Ho | &0

4500 4000
Sampel : Alumina Mesopori 1lem

Gambar 4.5 Spektra infra merah alumina mesopori hasil sintesis
pada kondisi optimum yaitu pH 9 dan temperatur
kalsinasi 800°C
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Tabel 4.5 Data Spektra Infra merah

No | Alumina | Data Referensi Interpretasi

mesopori | Pembanding
\

1 3443,66 | 3626 Al - OH
(k,Ib) (Deravane,1992)

2 3173,65 | 2930-3650 Ulur OH pada air
(k,1b) (Sastrohamidjojo,1992)

3 1646,13 | 1650 OH dari aluminol
0)) ( Sato, 1981)

4 1135,99 | +£1200 Rentang asimetri
U) (Hay dan Hema,1992) Eksternal Al-O-Al

5 1093,56 | 1085 Rentang asimetri
(k,Ib) (Sutrisno,2005) internal TO,

6 982,66 980 Vibrasi tekuk Al -OH
L) (Pricob,2004)

7 618,14 615 Vibrasi Al -O
(k,Ib) (Pricob,2004)

Keterangan: k = kuat, I= lemah, s = sedang, 1b= lebar

Berdasarkan hasil interpretasi spektra infra merah pada
Tabel (4.5) menunjukkan bahwa spektra IR alumina mesopori tidak
lagi mengandung gugus-gugus terkait CTA" tapi sebaliknya
mengandung gugus-gugus fungsi terkait polimer alumina. Adanya
polimer alumina ditinjau dengan adanya serapan pita nomer (1) pada
panjang gelombang 3443,66 cm™ dan pita nomer (3) pada panjang
gelombang 1646,13 cm yang menunjukkan adanya gugus OH dari
aluminol yang merupakan OH terminal pada alumina yang tidak
terpolarisasi sehingga berikatan dengan alumina. Serapan ini
dianalogkan dengan serapan gugus silanol (Si-OH) pada
aluminasilikat karena bilangan gelombang Si dan Al hampir sama
hanya sedikit bergeser kekiri (bilangan gelombang Al sedikit lebih
besar dari Si). Pita serapan nomor (2) pada panjang gelombang
326526 cm’' menunjukkan adanya puncak serapan ulur OH
pada air atau hidrat. Hal ini disebabkan karena sifat alumina
yang mudah menyerap air dari udara pada saat preparasi pengukuran
sampel dan pengukuran tidak dilakukan diruangan yang vakum atau
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kedap udara. Pada pita nomer (4) pada panjang gelombang 1135,95
cm’' menunjukkan adanya puncak rentangan asimetri eksternal T-O-
T atau Al-O-Al dengan T=Al yang merupakan ikatan polimer antar
AlO, dan pita nomer (5) pada panjang gelombang 1093,56 cm'
adanya rentang asimetri internal TO,. Adanya pita TO, terkait ikatan
tetrahedral AlO,4pada struktur alumina mesopori. Pada pita nomer (6)
pada panjang gelombang 982,66 cm' menunjukkan adanya vibrasi
tekuk Al-OH dan pita nomer (7) pada panjang gelomabang 618,14
cm’' menunjukkan adanya vibrasi pada ikatan Al -O pada alumina.
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian dapat disimpulkan bahwa:

pH awal berpengaruh terhadap kemudahan pembentukan
mesofasa dan temperatur kalsinasi berpengaruh terhadap
peningkatan pembentukan mesopori pada alumina mesopori.
pH optimum sintesis alumina mesopori dicapai pada pH 9
dan temperatur kalsinasi optimum dicapai pada 800°C
Alumina mesopori hasil sintesis pada kondisi optimum
mempunyai karakter sebagai berikut: diameter mesopori
35,7814 A, luas permukaan mesopori spesifik 6,8192 mz/g,
volume pori 0,0061 cm’/g, dengan struktur kristal
heksagonal dan mempunyai gugus fungsi permukaan Al-O
dan OH

5.2 Saran

Dalam penelitian ini karakterisasi produk alumina mesopori

hasil sintesis hanya dilakukan pada kondisi optimumnya saja
disarankan pada penelitian berikutnya karakterisasi dilakukan pada
masing-masing produk sintesis sehingga dapat diketahui perbedaan
karakter dari masing-masing produk, lebih lanjut dikaji tentang
variasi waktu kristalisasi, variasi konsentrasi surfaktan dan juga
kapasitas adsorpsinya.
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Lampiran 1

LAMPIRAN

Diagram Alir Penelitian

L.1.1 Tahapan penelitian

Preparasi larutan

}

Sintesis alumina mesopori

'

Karakterisasi dengan penentuan %

adsorpsi rhodamin B

:

Data optimum

2 1
Penentuan Penentuan struktur
volume,diameter, dan luas Kristal hasil sintesis
permukaan pori kristal
hasil sintesis }
\

Penentuan gugus fungsional
kristal hasil sintesis
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L.1.2 Sintesis Alumina Mesopori
L.1.2.1 Sintesis Alumina Mesopori Pada Berbagai pH Dan
Temperatur Kalsinasi 600°C

Larutan pH 4 -13

- dipipet sebanyak 50 mL dan dimasukkan
kedalam masing-masing botol polipropilen

- ditambahkan sedikit-demi sedikit serbuk
aluminium sulfat sebanyak 13,41 g sambil
diaduk dengan pengaduk magnetik, sampai
semua larut

- ditambahkan sedikit-demi sedikit 1,42 g
CTAB sambil diaduk sampai terlarut
sempurna

- dipanaskan dalam oven pada temperatur
98°C selama 12 jam dalam keadaan tertutup

- dibiarkan dingin selama 48 jam

- disaring kristal hasil sintesis

- dikeringkan dalam oven pada temperatur
80°C selama 1 jam

- dikalsinasi selama 3 jam pada temperatur
600°C

- didinginkan

- ditimbang

- diayak dengan ayakan ukuran 150 dan 250

v mesh (diambil yang tertahan)

Serbuk kristal

L.I.2.2 Sintesis Alumina Mesopori Pada Berbagai Temperatur
Kalsinasi dan pH Optimum

Prosedur sama seperti L.1.2.1 tetapi dilakukan pada berbagai

temperatur kalsinasi yaitu 800°C dan 1000°C pada pH optimum
sintesis (pH 9).
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L.1.3 Karakterisasi Kristal Hasil Sintesis

Serbuk alumina
mesopori

- diayak dengan ayakan 150 dan 250
mesh

- ditimbang sebanyak 0,10 g

- dilakukan karakterisasi antara lain:

» Penentukan % adsorpsi dengan
rhodamin B

» Penentukan struktur kristal
menggunakan difraksi
sinar-X *

» Penentukan volume, diameter
dan luas permukaan pori
menggunakan metode BET *

» Penentukan gugus fungsi
kristal menggunakan

J' spektrofotometri inframerah *

Data

Keterangan:
* Karakterisasi dilakukan pada pH optimum sintesis dan
temperatur kalsinasi optimum yang didasarkan pada nilai %
adsorpsi optimumnya
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L.1.4 Penentuan % Adsorpsi Rhodamin B

Larutan rhodamin B 100 ppm

dipipet sebanyak 25 mL

dimasukkan kedalam erlenmeyer

ditambahkan 0,10 g alumina hasil
sintesis

ditutup dengan aluminium foil

dikocok dengan pengocok elektrik
(150 rpm, 4 jam)

disaring dengan kertas saring
whatman 42

v

Filtrat

L.1.5 Penentuan Rhodamin B Secara Spektrofotometri
a. Pembuatan Larutan Rhodamin B 100 ppm

Rhodamin B

- ditimbang 0,01 g

- dilarutkan dalam beaker glass

- dimasukkan dalam labu takar 100 mL

- diencerkan dengan akuades sampai tanda
batas

Larutan rhodamin B 100 ppm
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b. Penentuan A Maksimum

Larutan rhodamin B 2 ppm

- diukur absorbansinya dengan variasi
panjang gelombang (400-600 nm)

- ditentukan nilai adsorbasi yang
terbesar sebagai penentuan panjang
gelombang maksimum

Data panjang gelombang
maksimum

c. Penentuan Kurva Baku

Larutan rhodamin B 100 ppm

- dipipet sebanyak 0,25 mL; 0,375 mL;
0,5 mL: 0,625 mlL.; 0,875 mL; 1mL

- dimasukkan dalam labu takar 25 mL

- diencerkan dengan akuades sampai
tanda batas

Larutan rhodamin B 1ppm; 1,5
ppm; 2 ppm; 2,5 ppm; 3 ppm; 3,5
ppm; 4 ppm

- diukur absorbansinya dengan
spectronik 20 pada A =554 nm

- dibuat kuva baku hubungan
absorbansi Vs konsentrasi

\4

Persamaan kurva baku
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d. Penentuan Kadar Rhodamin B Dalam Larutan
Sampel

Larutan rhodamin B
setelah adsorpsi

- dipipet sebanyak 0,5 mL

- dimasukkan dalam labu takar 25 mL

- diencerkan dengan akuades hingga
tanda batas ( untuk mendapatkan
pengenceran 50 kali)

- diukur % Tnya

- dihitung konsentrasi sisa

rhodamin B
- ditentukan % adsorpsi

Data

Catatan:
Cara yang sama sesuai prosedur diatas digunakan untuk
mengukur filtrat larutan rhodamin B sisa baik pada:
= Sintesis alumina mesopori pada berbagai pH dan kalsinasi
600°C
= Sintesis alumina mesopori pada berbagai temperatur
kalsinasi dan pH 9 (pH optimum)
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Lampiran 2
Pembuatan Larutan dan Perhitungan

L.2.1 Pembuatan Larutan Stok Rhodamin B 100 ppm

Ditimbang sebanyak 0,01 g serbuk rhodamin B dan
dilarutkan dalam beaker glass 50 mL dengan akuades. Larutan
dipindahkan dalam labu ukur 100 mL dan diencerkan sampai tanda
batas. Perlakuan dilakukan dilemari asam.

Cara Perhitungan:
100 ppm = 100 mg/L
Ketika V=100 mL =0,1 L

100mg W

1L 0,1L
W =10 mg
=0,01g

L.2.2 Pembuatan Larutan Kurva Baku Rhodamin B 1; 1,5; 2;
2,5; 3; 3,5; 4 ppm

Disiapkan labu ukur 25 mL, masing-masing diisi dengan
larutan stok rhodamin B 100 ppm sebanyak 0,25 mL; 0,375 mL: 0,5
mL; 0,625 mL; 0,75 mL; 0,875 mL; 1 mL kemudian diencerkan
dengan akuades sampai tanda batas.

Cara Perhitungan Larutan

M, Vi, = M V,
100MxV;, =1Mx25mL
V; =0,25mL
Dengan:

M, = Konsentrasi larutan thodamin B awal yang dipipet
V= Volume larutan rhodamin B awal yang dipipet

M, = Konsentrasi larutan rhodamin B akhir

V, = Volume larutan rhodamin B hasil pengenceran
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Sehingga:
Tabel L.2.1 Pembuatan larutan rhodamin B

[RB] Volume RB [RB] Volume RB

Awal (M) Awal (mL) Akhir (M) Akhir (mL)
100 0,250 1,0 25
100 0,375 1,5 25
100 0,500 2,0 25
100 0,625 2,5 25
100 0,750 3,0 25
100 0,875 3,5 25
100 1,000 4,0 25

L.2.3 Pembuatan Larutan Stok H,SO,
L.2.3.1 Perhitungan Molaritas larutan H,SO, 97 %

Berat jenis larutan H,SO, pekat = 1,84 g/mL
Kadar larutan H,SO, pekat = 97 % (b/b)
BM H,SO, =98,08 g/mol

Maka konsentrasi larutan H,SO :

1,84 g / mL 1000 mL
M(H2504) =——%x0,97x
98,08 g / mol

=18197M

L.2.3.2 Pembuatan Larutan H,SO, pada berbagai konsentrasi

Dipipet larutan H,SO, 18,197 M sebanyak 0,55 mL,
dimasukkan dalam labu ukur 100 mL yang telah berisi akuades
sekitar 50 mL kemudian diencerkan dengan akuades sampai tanda
batas. Perlakuan dilakukan dilemari asam.

Cara Perhitungan

Ml Vl = M2 Vz
18,197 M x V,; = 0,1 M x 100 mL
vVl = 0,55mL

Dengan:
M= Konsentrasi larutan H,SO, pekat yang dipipet
V= Volume larutan H,SO, pekat yang dipipet
M,= Lonsentrasi larutan H,SO, akhir
V,= Volume hasil pengenceran
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Tabel L.2.2 Pembuatan larutan H,SO,

[HzSO4] Volume HzSO4 [HzSO4] Volume HzSO4
Awal (M) | Awal (mL) Akhir (M) | Akhir (mL)
18,197 0,55 0,10 100
0,100 10 0,01 100

L.2.4 Pembuatan Larutan Stok NaOH
L.2.4.1 Pembuatan Larutan NaOH 5 M

Ditimbang sebanyak 20 g NaOH padat, dilarutkan dalam
beaker glass, kemudian diencerkan dalam labu ukur 100 mL hingga
tanda batas.

Mol NaOH

[NaOH] x volum NaOH
Smol/Lx0,1 L
0,5 mol
mol NaOH x Mr NaOH
0,5 mol x 40 g/mol

=20g
Jadi, massa NaOH yang ditimbang adalah 20 g

Massa NaOH

L.2.4.2 Pembuatan Larutan NaOH pada berbagai konsentrasi
Dipipet larutan NaOH 5 M sebanyak 2 mL, dimasukkan
dalam labu ukur 100 mL yang telah berisi akuades sekitar 50 mL

kemudian diencerkan dengan akuades sampai tanda batas.

Cara Perhitungan Larutan

M, Vi =M, V;
SMxV;= 0,1 Mx 100 M
V1= 2mL
Dengan:

M, = konsentrasi larutan NaOH awal yang dipipet
V, = volume larutan NaOH awal yang dipipet

M, = konsentrasi larutan NaOH akhir

V, = volume hasil pengenceran
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Tabel L.2.3 Pembuatan Larutan NaOH

[NaOH] Volume NaOH [NaOH] Volume NaOH
Awal (M) Awal (mL) Akhir (M) Akhir (mL)
5 2 0,10 100
0,1 10 0,01 100

L.2.5 Pembuatan Larutan pada berbagai pH

Untuk membuat larutan pH digunakan larutan H,SO, dan
larutan NaOH. Pertama—tama beaker glass 250 mL diisi dengan
akuades sebanyak 100 mL kemudian diukur pH akuades
menggunakan pH meter dan didapatkan range pH 5-6. Pembuatan
larutan pH 4 dan 5 ditambahkan larutan H,SO, 0,1 M. Untuk
membuat larutan pH 6 s/d 9 digunakan larutan NaOH 0,1 M dan
larutan pH 10 s/d 13 digunakan larutan NaOH 5 M. Penambahan
sedikit demi sedikit sambil diaduk menggunakan pengaduk
magnetik. Untuk menepatkan dipakai larutan NaOH 0,01 M sampai
diperoleh pH yang diinginkan.
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Lampiran 3
Perhitungan Reaktan Pada Sintesis

L.3.1 Perhitungan Al,(SO,);
= Perhitungan massa Al,(SOy);
Al,(SO,); —2C» AlLO; +3S0;
Mol Al,(SO,); = Mol Al,O;
Diketahui: BM Al,(SO,); = 342 g/mol
BM Al,04 =102 g/mol
Massa kristal Al,O; yang diharapkan =4 g
Massa Al,(SO,); dalam Al,O; :

_ massa ALO:s * BM AL(SOs)s
BM Al:03

4
S - x 342 g/mol
102 g/mol

= 134118 ¢

= Perhitungan mol Al,(SOy);
massa Al(SO4)3

BM Al(SO4)3
_ 134118¢
342 g/mol
=0,0392 mol

Mol Alz(SO4)3:

L.3.2 Perhitungan Al
= Perhitungan massa Al
Diketahui : Massa Aly(SOy); = 13,41 g
BM Al (SOy4); =342 g/mol
Mol Al(SO4); : Mol Al
1 2

Mol Al =2 x mol Aly(SOy,);

=2 x 0,0392 mol
= 0,0784 mol
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L.3.3

Massa Al = mol Al x Ar Al
= 0,0784 mol x 27 g/mol
=2,1168 g

Perhitungan Surfaktan (CTAB)
Perhitungan massa Surfaktan
Diketahui :
BM CTAB = 364,46 g/mol
Perbandingan Mol Al :Mol CTAB (Huo, 1994a)
10 : 1

Massa Surfaktan = %x mol Al x BM CTAB

1
= Ex0,0784 mol x 364,46 g/mol

= 1,4287 ¢

Perhitungan Mol Surfaktan (CTAB)
Diketahui : Massa CTAB =1,429 g
BM Surfaktan = 364,46 g/mol

Mol Surfaktan = MaLCTAB
BM CTAB

_ 1,4287 g/mol

364,64 g/mol
= 0,0039

81



Lampiran 4
Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Rhodamin B

Tabel L.4.1 Data absorbansi larutan thodamin B, konsentrasi 2 ppm
pada berbagai panjang gelombang

A (nm) Absorbansi
410 0,027
420 0,026
430 0,022
440 0,019
450 0,018
460 0,021
470 0,028
480 0,038
490 0,052
500 0,083
510 0,129
520 0,156
530 0,185
540 0,281
550 0,403

554* 0,418
560 0,370
570 0,182
580 0,056
590 0,02
600 0,011

Keterangan * = adalah panjang gelombang optimum

045 -
04
035 -
03 -
0.25 -
02
0.15 4
0.1

0.05 4

o T T T T T T T T T T T 1
400 420 440 460 480 500 520 540 560 580 600 620 640

Panjang Gelombang (nm)

L.4.1 Kurva panjang gelombang maksimum
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Penentuan Kurva Baku Larutan Rhodamin B

Tabel L.4.2 Data Penentuan Kurva Baku Laruran Rhodamin B pada
berbagai konsentrasi dengan 3 kali pengulangan

RB Absorbansi Absorbansi
(ppm) 1 2 3 rata-rata
0,0 0,0000 | 0,0000 | 0,0000 0,0000
1,0 0,1804 | 0,1804 | 0,1871 0,1826
1,5 0,2924 | 0,3010 | 0,3188 0,3040
2,0 0,3979 | 0,3979 | 0,3979 0,3979
2,5 0,5229 | 0,5229 | 0,5229 0,5229
3,0 0,5686 | 0,5528 | 0,5850 0,5688
3,5 0,6197 | 0,6197 | 0,6382 0,6258
4,0 0,7212 | 0,7447 | 0,7696 0,7452
Dari kurva baku larutan Rhodamin B diperoleh
y =0,1895X
0,8 -
0.7 y =0,1895x
@ 001 R-09888
S 05
2 04
2 03"
< 0,2 -
0,1 4
O T T T T

persamaan

0

Rhodamin B (ppm)

Gambar L.4.2 Kurva Baku Larutan Rhodamin B
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Perhitungan Koefisien Regresi Persamaan Garis Kurva Baku

Tabel L.4.3 Data Perhitungan Hubungan Konsentrasi Larutan
Rhodamin B dan Absorbansi (A)

[RB) Absorbansi X7 ' X,Y;
(X, (Y

0,0 0,0000 0,00 0,0000 0,0000
1,0 0,1826 1,00 0,0333 0,1826
1,5 0,3040 2,25 0,0924 0,4561
2,0 0,3979 4,00 0,1583 0,7958
2,5 0,5229 6,25 0,2734 1,3073
3,0 0,5688 9,00 0,3235 1,7064
3,5 0,6258 1225 | 10,3916 2,1903
4,0 0,7452 16,00 | 10,5553 2,9788
) 3,3472 50,75 1,8278 9,6193

Persamaan garis y = 0,1895x
Untuk mencari nilai a digunakan persamaan (4.1) :

L2 XY 96193
- Y x” 5075

Koefisien regresi dari persamaan garis y = ax (4.2) :

=0,1895

R? = Z—xy
/Z x2y2

R - 9,6194
9,6319

R*> = 0,9987
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Lampiran 5

Uji Statistik Penentuan pH awal Optimum

Tabel L.5.1 Data % rhodamin B yang teradsorpsi oleh alumina
mesopori hasil sintesis pada variasi pH 4 s/d 13

pH % teradsorpsi Total Rerata %

1 2 3 adsorpsi +SD
4 13,89 13,89 13,89 41,67 13,89 = 0,00
5 18,82 18,82 18,82 56,43 18,82 + 0,00
6 20,05 18,82 20,03 58,90 19,63 + 2,18
7 25,19 28,13 26,99 80,31 26,99 + 1,56
8 34,65 32,54 33,59 100,78 33,59 + 1,06
9 54,38 52,54 53,49 160,41 53,47 £0,92
10 | 52,54 50,66 51,61 154,81 51,60 = 0,94
11 | 45,89 4491 46,84 137,64 45,88 + 0,96
12 | 4491 42,93 43,91 131,75 43,92 £ 0,99
13 | 37,81 38,87 37,81 114,49 38,16 £ 0,61

Total | 1037,19 345,95

Lampiran 5.2 Uji Statistik Penentuan pH awal Optimum

Ada tidaknya pengaruh pH terhadap jumlah rhodamin B
yang teradsorpsi oleh alumina mesopori maka dilakukan uji F

dengan langkah- langkah sebagai berikut :

1. Menghitung Faktor Koreksi (FK)

{ii(nj)}z

i=l j=1
P

Z ni
i=1

(1037,19)*

30
FK = 35858,77

FK =

FK =
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3.

2. Menghitung Jumlah Kuadrat (JK)
a) Jumlah Kuadrat 14

TK gt = {i‘, 3 (Yij)z} - FK

i=l j=1

[(13,89) + (13,89)* +...+ (37,81)*] — 36274,85
= 41382,88— 35858,77
JK 1= 5524,11

b) Jumlah Kuadrat peaiuan

52w

J errlakuan ==——-FK
n;
_ |(1.67) + (56.43) + ...+ (114,497 ] 3585877
3

JK periakuan = 41368,18— 35858,77
Jerrlakuan = 5509,41

¢) Jumlah Kuadrat g,ja percobaan

J Kgalat percobaan — J Klotal HE errlakuan
= 5524,11-5509,41
=14,70

Analisa Sidik Ragam (Uji F)
a) Kuadrat Tengah periakuan

J K perlakuan

dB perlakuan
550,41

9
=612,16

KTperlakuan =



b) Kuadrat Tengah G periakuan

J K galat percobaan
KTgalat perlakuan =

dB galat percobaan
14,70
20
KTgalal percobaan — 0,74
¢) Menghitung Nilai F

KTgalal percobaan —

KT pertakuan
Fhilung = —
KT galat percobaan
612,16
Fhitung = W

Fhitung = 827,24

Tabel L.5.2. Hasil analisa sidik ragam pengaruh pH

Sumber F
keragaman “ Ji Y Fhitung hitung | tabel
Perlakuan 9 550941 | 612,16 | 827,24 | 827,24 3,48
Galat 20 14,70 0,74
Total 29 5524,11

Berdasarkan tabel L.5.2 menunjukkan bahwa F hitung > F
tabel maka Ho ditolak, berarti ada perbedaan yang nyata antar
perlakuan. Untuk mengetahui perlakuan yang berbeda dilakukan uji

BNT dengan taraf kesalahan 5%
2KT
BNT,, =t, .—%

(EidB) r

2%0,74
BNTwm):zmm&mnﬁ—jy—-=2xm6x070=1A6
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Tabel L.5.3 Hasil Uji BNT pengaruh pH awal

pH % 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13
13,89 | 18,82 | 19,63 | 26,99 | 33,59 | 53,47 | 51,60 | 45,88 43,92 | 38,16
4 | 13,89 0,00 | 4,93* | 5,74* | 14,82* | 19,70* | 39,58* | 37,71* | 31,99* | 30,03* | 24,27*
5 18,82 0,00 | 0,81* | 8,17* | 14,77* | 34,65* | 32,78* | 27,06* | 25,1* | 19,34*
6 19,63 0,00 | 7,36* | 13,96* | 33,84* | 31,97* | 26,25* | 24,29* | 18,53*
7 26,99 0,00 6,60* | 26,48* | 24,61* | 18,89* | 16,93* | 11,17*
8 33,59 0,00 | 19,88* | 18,01* | 12,29* | 10,33* | 4,57*
9 53,47 0,00 tn tn tn tn
10 | 51,60 0,00 tn tn tn
11 45,88 0,00 tn tn
12 | 43,92 0,00 tn
13 | 38,16 0,00

Keterangan : * = beda nyata pada taraf 5 %
" = beda tidak nyata pada taraf uji 5 %
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Tabel L.5.4 Pengolahan data variasi pH terhadap adsorpsi rhodamin B oleh alumina mesopori

pH | C awal Fp Absorbansi slope C pengukuran C sisa % adsorpsi Rerata % adsorpsi + SD
(ppm) (ppm)
100 50 0,3264 0,1895 1,7224 86,1200 13,8900
4 100 50 0,3264 0,1895 1,7224 86,1200 13,8900 13,8900 £ 0,000
100 50 0,3264 0,1895 1,7224 86,1200 13,8900
100 50 0,3077 0,1895 1,6237 81,1850 18,8150
5 100 50 0,3077 0,1895 1,6237 81,1850 18,8150 18,8150 £ 0,000
100 50 0,3077 0,1895 1,6237 81,1850 18,8150
100 50 0,3031 0,1895 1,5990 79,9500 20,0500
6 100 50 0,3077 0,1895 1,6200 81,1850 18,8150 19,6300 + 2,1785
100 50 0,3031 0,1895 1,6000 79,9750 20,0300
100 50 0,2810 0,1895 1,4828 74,1400 25,8600
7 100 50 0,2724 0,1895 1,4375 71,8750 28,1250 26,9917+ 1,5649
100 50 0,2767 0,1895 1,4602 73,0100 26,9900
100 50 0,2557 0,1895 1,3493 67,4650 32,5350
8 100 50 0,2641 0,1895 1,3937 69,8950 30,1050 31,3650 + 1,0550
100 50 0,2598 0,1895 1,3709 68,5450 31,4550
100 50 0,1729 0,1895 0,9124 45,6200 54,3810
9 100 50 0,1799 0,1895 0,9493 47,4650 52,5350 53,4667 + 0,9226
100 50 0,1763 0,1895 0,9303 46,5150 53,4850
100 50 0,1799 0,1895 0,9493 47,4650 52,5350
10 100 50 0,1870 0,1895 0,9868 49,3400 50,6600 51,6017 + 0,9375
100 50 0,1834 0,1895 0,9678 48,3900 51,6100
100 50 0,2051 0,1895 1,0823 54,4500 45,8850
11 100 50 0,2088 0,1895 1,1018 55,0900 44,9100 45,8767 + 0,9625
100 50 0,2015 0,1895 1,0633 53,1650 46,8350
100 50 0,2088 0,1895 1,1018 55,0900 44,9100
12 100 50 0,2163 0,1895 1,1414 57,0700 42,9300 43,9150 + 0,9906
100 50 0,2126 0,1895 1,1219 56,0950 43,9050
100 50 0,2357 0,1895 1,2438 62,1900 37,8100
13 100 50 0,2317 0,1895 1,2227 61,1350 38,8650 38,1616 + 0,6120
100 50 0,2357 0,1895 1,2441 62,1900 37,8100
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Tabel L.5.5 Pengolahan data variasi kalsinasi terhadap adsorpsi rhohamin B oleh alumina mesopori

Kalsinasi | Cawal | Fp |Absorbansi slope C pengukuran C sisa % adsorpsi | Rerata % adsorpsi + SD
(ppm) (ppm)

100 | 50 | 0,1729 0,1895 0,9124 45,6200 54,3810

600 100 | 50| 0,1799 0,1895 0,9493 47,4650 52,5350 53,4667 £ 0,9226
100 | 50 01763 0,1895 0,9303 46,5150 53,4850
100 | 50| 0,1330 0,1895 0,7018 35,0500 64,9500

800 100 | 50 | 0,1460 0,1895 0,7704 38,5200 61,4800 63,2167 £ 1,7350
100 | 50| 0,1394 0,1895 0,7356 36,7800 63,2200
100 | 50| 0,2724 0,1895 1,4375 35,0500 28,1250

1000 100 | 50| 0,2557 0,1895 1,3493 38,5200 32,5350 30,3150 = 2,2050
100 | 50| 0,26641 | 0,1895 1,3937 36,7800 30,3150
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Lampiran 6

Cara perhitungan persen adsorpsi pH 4 pada Tabel L..5.4
= Fp= 2} =50x
0,5
A
slope
0,3264

0,1895
= (Csisa=C pengukuran x Fp
1,7220 x 50
86,11

= C Pengukuran =

=1,7220

0—

x100%

= % teradsorpsi =

o

Dimana: C,=Konsentrasi rhodamin B sebelum adsorpsi

(ppm)
C= Konsentrasi rhodamin B setelah adsorpsi(ppm)
Yoteradsorpsi= X by x100%
100
=13,89 %
= SD

\/(Xl —Xrata2)2 +(X2 -X rata2)2 +(X3 -X rata2)2

n—1

1389-1389)2 + (1389 13.89)% + (13.89—1389)2
3-1

=0
Catatan:

Untuk perhitungan pH 5-13 pada Tabel L.5.4 dan Tabel L.5.5 sama
dengan cara perhitungan diatas
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Lampiran 7
Uji Statistik Penentuan Temperatur Kalsinasi Optimum

Tabel L.7.1 Data % rhodamin B yang teradsorpsi pada variasi
temperatur kalsinasi

Kalsinasi % teradsorpsi Total Rerata %

1 2 3 adsorpsi +SD
600°C 54,38 52,54 53,49 | 160,40 | 53,47+0,92
800°C 64,95 61,48 63,22 | 189,65 63,22 £ 1,74
1000°C 28,95 32,54 30,32 90,95 30,32 £ 2,21

Total 441 147,01

Lampiran 7.2 Uji Statistik Penentuan Temperatur
Kalsinasi Optimum

Ada tidaknya pengaruh temperatur kalsinasi terhadap
jumlah rhodamin B yang teradsorpsi oleh alumina mesopori maka

dilakukan uji F dengan langkah- langkah sebagai berikut :

1. Menghitung Faktor Koreksi (FK)

FK = 21609
2. Menghitung Jumlah Kuadrat (JK)
a) Jumlah Kuadrat 1y

P n
TK a1 = {Z > (vij)* } - FK
i=l j=1

= [(534,38)" + (52,54)* +...+ (30,32)*] - 21609
75



=23330,59- 21609
JKtolal — 1 721

b) Jumlah Kuadrat perjakuan

2
p n
Z Z Yij
=1\ j=l
J errlakuan ==————-FK
n,
_ 06040 +...49095°] 51600
3
= 23322,4- 21609
=17134
C) Jumlah Kuadrat g percobaan
J Kgalal percobaan — J Ktolal ad errlakuan
=1721-1713,40
=76

3. Analisa Sidik Ragam (Uji F)
a) Kuadrat Tengah periaiuan

JK perlakuan

dB perlakuan
17134
2
= 856,7
b) Kuadrat Tengah c,jat periakuan

KTperla.kuan =

J K galat percobaan
KTgalat percobaan —

dB galat percobaan
8,20

6
=1,37




¢) Menghitung Nilai F

B KT perlakuan
I::hilung &

KT gaiar percobaan

856,7
1,37

Fhiwung = 625,33

F hitung =

Tabel L.7.2. Hasil analisa sidik ragam pengaruh temperatur kalsinasi

Sumber F
keragaman dB K KT Fhiung hitung | tabel
Perlakuan 2 17134 | 625,33 | 625,33 | 625,33 | 3,48
Galat 6 7,6 1,37
Total 8 1721

Berdasarkan tabel L.7.2 menunjukkan bahwa F hitung > F
tabel maka Ho ditolak, berarti ada perbedaan yang nyata antar
perlakuan. Untuk mengetahui perlakuan yang berbeda dilakukan uji
BNT dengan taraf kesalahan 5%

2KT,,
PR e

—;dB
( 5 ) r

2% 137
BNT (4 05, = (0 5.6 S = 2447096 =235

Tabel L.7.3 Hasil uji BNT pengaruh temperatur kalsinasi

BNT,, =1

kalsinasi | % adsorpsi 600'C 800°C 1000
B 53.47 6322 30,32
600°C 53,47 0,00 9,75% tn
800°C 63,22 0,00 tn
1000°C 30,32 0,00

Keterangan : * = beda nyata pada taraf 5 %
" = beda tidak nyata pada taraf uji 5 %
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Lampiran 8

Tabel L.8 Data P/Po dan volume (mL/g) gas N, untuk
mesopori hasil sintesis dengan template CTAB

78

Data Adsorpsi Gas N, Oleh Alumina Mesopori Hasil
Sintesis Dengan Surface Area Analyzer

P/Po Volume (mL/g)
0,150007 0,935663
0,201412 1,028601
0,251362 1,126133
0,300472 0,949368
0,326028 0,779948
0,370766 0,674544
0,394824 0,655385
0,438732 0,694890
0,463967 0,558194
0,509398 0,621880
0,544580 0,616960
0,568222 0,577726
0,611775 0,669796
0,646549 0,692003
0,680216 0,786487
0,720142 0,831250
0,739905 0,825968
0,785666 0,877119
0,812554 0,856480
0,852428 1,196364
0,879481 1,172429
0,923795 1,263081
0,947013 1,249841
0,991986 1,413883

alumina



Lampiran 9

Penentuan Luas Permukaan Mesopori, Volume Mesopori dan
Diameter Mesopori Dengan Metode POD

Contoh perhitungan untuk alumina mesopori hasil sintesis
dengan temperatur kalsinasi 800°C

a. Perhitungan Jari-jari Kelvin

1

p/Po
1

log 0,1500
=0,8239
4,15
n=————
log py/p
_ 4,15
0,8239
=5,0371 A
I'katarata) diperoleh dari rata-rata ry pada 2 baris yang berdekatan
dalam kolom r pada Tabel 3.1
1y
Tk (rata-rata) = %

_ 5,0371+5,9634

2
=5,5002 A

Po
loe— =1o
gP g

b. Perhitungan Jari-jari pori nyata
1/3
t=3,54 5
2,3031og p/ p,

5 1/3
=354 — >
2,303.0.8239
= 48853
79



r,=n +t
=5,0370 + 4,8855
=9,9226 A
Tpraaratay diperoleh dari rata-rata r, pada 2 baris yang berdekatan
dalam kolom r, pada Tabel 3.1
T Ty
rp(ram—ram) . T

_ 99226 +11,1317

2
= 10,5271 A

¢. Perhitungan Volume pori
AV, diperoleh dari selisih V,,, pada 2 baris yang berdekatan
dalam kolom V ,, pada Tabel 3.1

AV as(n) = Vn+1 -V,

8 n

A‘/gax(l) = V2 - Vl
=1,10286 - 0,9357
=0,16716cm’ / g

AVyyty = AV 4y x154.10% cm* / g

= 0,0929)61,54.10_3 cem’/ g
=0,00025 cm* /g

—\2
v, :[;”j AV, Jem® 1 ¢

T

(10,5271
5,5002

=0,00092cm’ / g

Vpmeso = total V,pada tabel POD untuk D > 20
V,p meso = 0,0061 cm’/g

2
j x0,0001
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d. Perhitungan Luas Permukaan Mesopori

2V
S=—"x10*
r,

_2.0,0005
10,5271
=1,747Tm* | g

Sieso = total S pada tabel POD untuk D > 20
Simeso = 06,8192 m’/g

x10*m*/ g

e. Perhitungan Diameter Mesopori

T'meso = e

. 0,0061.10*m*/ g

e 6,8192m"/ g
=17,8907 A

Dmeso = 2 X T'meso
=2x 17,8907 A
=35,7814 A
Dari pengolahan data adsorpsi gas nitrogen untuk sampel
alumina mesopori hasil sintesis pada temperatur kalsinasi 800°C
dengan metode POD maka diperoleh data luas permukaan spesifik,
volume pori dan ukuran pori pada Tabel L..9.1

Tabel L.9.1 Data karakter alumina mesopori hasil sintesis dengan

metode POD
karakter Satuan | Alumina mesopori
V,, (meso) cm3/g 0,0061
Smeso m/g 6,8192
Tmeso A 17,8907
dmeso A 35,7814
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Tabel L.9.2 Penentuan Distribusi Ukuran Pori Dengan Metode POD Alumina mesopori hasil sintesis dengan temperatur kalsinasi 800°C

v Log (log AVgas | AV liq . Rp rata rk Vp D rata
p/po po/p (mL/g) | po/p rk po/p)1/3 |t (cm®) (cm®) rp(A) (A) rata(A) cm’) Sem®) | (md)
0,1500 | 6,6664 | 0,9357 | 0,8239 | 5,0371 0,9375 4,8855 0,0929 | 0,0001 | 9,9226 10,5271 5,5002 0,0005 | 0,9961 | 21,0543
0,2014 | 4,9649 | 1,0286 | 0,6959 | 5,9634 0,8862 5,1683 0,0975 | 0,0002 | 11,1317 11,7414 6,4417 0,0005 | 0,8500 | 23,4829
0,2514 | 3,9783 | 1,1261 | 0,5997 | 6,9201 0,8433 54311 0,1768 | 0,0003 | 12,3512 12,9930 7,4337 0,0008 | 1,2801 | 25,9859
0,3005 | 3,3281 | 0,9494 | 0,5222 | 7,9472 0,8053 5,6875 0,1694 | 0,0003 | 13,6347 13,9915 8,2366 0,0008 | 1,0762 | 27,9831

0,3260 | 3,0672 | 0,7799 | 0,4867 | 8,5260 0,7866 5,8223 0,1054 | 0,0002 | 14,3484 15,0216 | 9,0785 0,0004 | 0,5917 | 30,0431
0,3708 | 2,6971 | 0,6745 | 0,4309 | 9,6310 0,7553 6,0637 0,0192 | 0,0000 | 15,6947 16,0874 | 9,9568 0,0001 | 0,0958 | 32,1748
0,3948 | 2,5328 | 0,6554 | 0,4036 | 10,2825 0,7390 6,1975 0,0395 | 0,0001 [ 16,4800 17,2650 10,9406 | 0,0002 | 0,1755 | 34,5300
0,4387 | 2,2793 | 0,6949 | 0,3578 | 11,5986 0,7099 6,4514 | 0,1367 | 0,0002 | 18,0500 18,5488 12,0210 | 0,0005 | 0,5404 | 37,0976
0,4640 | 2,1553 | 0,5582 | 0,3335 | 12,4433 0,6935 6,6043 0,0637 | 0,0001 | 19,0476 20,0552 13,3049 | 0,0002 | 0,2222 | 40,1103
0,5094 | 1,9631 | 0,6219 | 0,2929 | 14,1666 0,6641 6,8961 0,0049 | 0,0000 | 21,0627 21,9630 14,9450 | 0,0000 | 0,0149 | 43,9261
0,5446 | 1,8363 | 0,6170 | 0,2639 | 15,7234 0,6415 7,1400 | 0,0392 | 0,0001 | 22,8634 23,5418 16,3144 | 0,0001 | 0,1069 | 47,0835
0,5682 | 1,7599 | 0,5777 | 0,2455 | 16,9055 0,6261 7,3146 | 0,0921 | 0,0001 | 24,2201 25,6653 18,1759 | 0,0003 | 0,2203 | 51,3306
0,6118 | 1,6346 | 0,6698 | 0,2134 | 19,4463 0,5976 7,6641 0,0222 | 0,0000 | 27,1104 28,4985 20,6789 | 0,0001 | 0,0456 | 56,9970
0,6465 | 1,5467 | 0,6920 | 0,1894 | 21,9115 0,5743 7,9752 | 0,0945 | 0,0001 | 29,8866 31,4978 23,3547 0,0003 | 0,1681 | 62,9955
0,6802 | 1,4701 | 0,7865 | 0,1674 | 24,7979 0,5511 8,3110 | 0,0448 | 0,0001 | 33,1089 35,4909 26,9520 | 0,0001 | 0,0674 | 70,9818
0,7201 | 1,3886 | 0,8313 | 0,1426 | 29,1061 0,5224 8,7669 0,0053 | 0,0000 | 37,8729 39,3085 30,4140 | 0,0000 | 0,0069 | 78,6169
0,7399 | 1,3515 | 0,8260 | 0,1308 | 31,7220 0,5076 9,0220 | 0,0512 | 0,0001 | 40,7440 | 45,0365 35,6678 0,0001 | 0,0558 | 90,0731
0,7857 | 1,2728 | 0,8771 | 0,1048 | 39,6136 0,4714 9,7155 0,0206 | 0,0000 | 49,3291 52,7895 42,8246 | 0,0000 | 0,0183 | 105,579(
0,8126 | 1,2307 | 0,8565 | 0,0901 | 46,0355 0,4484 10,2144 | 0,3399 | 0,0005 | 56,2499 63,6230 | 52,9418 0,0008 | 0,2376 | 127,246(
0,8524 | 1,1731 | 1,1964 | 0,0693 | 59,8480 0,4108 11,1481 | 0,0239 | 0,0000 | 70,9961 78,6957 67,1280 | 0,0001 | 0,0129 | 157,3911
0,8795 | 1,1370 | 1,1724 | 0,0558 | 74,4080 0,3821 11,9873 | 0,0907 | 0,0001 | 86,3954 110,5143 | 97,4810 | 0,0002 | 0,0325 | 221,028¢
0,9238 | 1,0825 | 1,2631 | 0,0344 | 120,5541 0,3253 14,0792 | 0,0132 | 0,0000 | 134,6332 | 163,0534 | 148,0352 | 0,0000 | 0,0030 | 326,106
0,9470 | 1,0560 | 1,2498 | 0,0236 | 175,5164 | 0,2870 15,9571 | 0,1640 | 0,0003 | 191,4735 | 95,7368 681,5557 | 0,0000 | 0,0010 | 191,473
0,9920 | 1,0081 | 1,4139 | 0,0035 | 1187,5951 | 0,1517 30,1814 0,0061 | 6,8192
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Lampiran 10

Penentuan Luas Permukaan Spesifik, Volume Pori Total dan
Diameter Pori Rata-Rata Dengan Metode BET

= Perhitungan alumina mesopori hasil sintesis pada
temperatur kalsinasi 800°C

a. Perhitungan luas permukaan spesifik
Pada metode BET digunakan persamaan sebagai berikut :

1 1 N C-1( P
W, (B/P)-1] W C WC\P,
Tabel L.10.1 Data Hasil Perhitungan luas permukaan Spesifik

p/po A\ V x bj W Po/p 1/(W(po/p-1))
(ml/g)
0,1500 | 0,9357 | 0,0012 | 0,0001 | 6,6667 1273,7
0,2014 | 1,0286 | 0,0013 | 0,0002 | 4,9652 1655,8
0,2514 | 1,1261 | 0,0014 | 0,0002 | 3,9777 2014
0,3005 | 0,9494 | 0,0012 | 0,0001 | 3,3278 3055,9
0,3260 | 0,7799 | 0,0010 | 0,0001 | 3,0675 41884
P, : 749,73mmHg

Waamper  :0,1219 g

bj nitrogen : 1,25 x 107

P/P, : tekanan relatif

Vs : volume gas N, yang teradsorpsi

Woaas : berat gas N, yang teradsorpsi (V gas x 1 Ny)

1
JikaY = dan X = P/P,
W . [(F,/P)—1]
Maka diperoleh persamaan garis lurus sebagai berikut :
Y =1027,9673X + 43,0946

Sehingga diketahui :

Slope, s =1027,9673
Intersep, i = 43,0946
R? =0,958769
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Dengan demikian diperoleh :

1 1
W, = = = 0,00093g
s+i  833,4866+ 28,2377

Luas permukaan total padatan dihitung dengan cara :

W, xNxA

S, = —L =
M

Keterangan
N : bilangan Avogadro = 6,23.10023
A : luas permukaan nitrogen cair = 16,2 A’
M : berat molekul N, = 28 g/mol
g  0.00093¢x6,23.10” / molx16,2A%x10" m* / A*

' 28g / mol
=3,3654 m’
Dengan demikian luas permukaan spesifik (S) diperoleh :
S, _3,3654m’
S=—t="""—""=276075m’/
W 01219g ke

b. Perhitungan volume pori

Diketahui Vg, (P/P, =0,9920) = 1,4139 cm’/g

Sehingga Vi, = 1,4139 cm’/g x 1,54 x107
=0,00218 cm’/g

Volume pori = Vj;, =0,00218cm’/g

c. Perhitungan jari pori rata-rata
2V, 2x0,0022cm’ / gx10°m’ / cm’
S 27,6075m” / g

=1,5774.10" cm*/m* = 1,5774 A
D,=2x 1,5774A = 3,1548 A

rp —
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Dari pengolahan data adsorpsi gas nitrogen untuk sampel
Alumina mesopori hasil sintesis pada temperatur kalsinasi 800°C
dengan metode BET maka diperoleh data luas permukaan spesifik,
volume pori dan ukuran pori sebagai berikut:

Tabel L.10.2 Data karakter alumina mesopori hasil sintesis dengan

metode BET
karakter Satuan Alumina mesopori
V, cm’/g 0,00218
S m/g 27,6075
I, A 1,4139
d, A 3,1548
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Lampiran 11

Menentukan Harga Parameter Sel dan Indeks Miller
Alumina Heksagonal Mesopori

a) Penentuan parameter sel a dan indeks Miller untuk 1= 0
untuk struktur heksagonal mesopori
Untuk puncak tertinggi difraktogram:
20 =1,56
d =56,58
h k1= 100 (hasil mencocokkan dengan jurnal)

Rumus hubungan d, Parameter sel dan Indeks Miller Struktur
Hexagonal adalah sebagai berikut:

1 4 W+hk+k*> I?
TRy 5 T g
d 3 a c

Dari rumus hubungan tersebut maka dapat dihitung nilai a ketika
(hk1)=(100) sebagai berikut:

1 4 1> +1.1+1,  I*
PR 2 YA
(56,58) 3 a c
1 4
(56,58)° 3a’
4
3.a° = —
3a’
a’ = 4268,3952
a = 65,3329

Dengan harga a ini maka dapat dilakukan indeks untuk kristal
heksagonal dalam penentukan harga 1 dan hkl untuk 1 = O dengan
cara sebagai berikut:

Misal untuk:

d=15,6017
1 4 h+hk+k*_ I?
FERE S —
d 3 a c
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1 _4 h2+hk+k2)+0
(15,6017)> 3 (65,3329)

3 x (65,3329)%= (15,6017)* x 4x (h*+hk+k>)

(h%+hk+k?) = 3x(65,3329)*
4(15,6017)
(W+hk+k®) = 13,1517

maka h k 1 coba-coba adalah h =1, k =1,1=0

Dengan cara yang sama maka dapat diperoleh data hkl untuk puncak-
puncak yang sebagaimana dituliskan pada Tabel L.11.1 sebagai
berikut:

Tabel L.11.1 Hasil penentuan Indeks Miller alumina mesopori

untuk 1=0
20 d (A) 1/To a hkl
1,5600 56,5800 100 65,3329 100
5,6600 15,6017 4 65,3329 310
6,4301 13,7348 28 65,3329 4 0 0
10,6676 8,2865 11 65,3329 4 4 0
11,7622 7,5177 9 65,3329 710
17,2752 5,1290 7 65,3329 110 0
17,8216 4,9730 4 65,3329 580
19,2000 4,6190 8 65,3329 590
20,5768 4,3129 9 65,3329 1 2 0
22,1600 4,0082 5 65,3329 13 2 0
22,7800 3,9005 3 65,3329 14 1 0
23,7000 3,7512 6 65,3329 14 2 0
23,8200 3,7325 4 65,3329 12 5 0
24,4743 3,6342 7 65,3329 9 9 0
26,0637 3,4161 3 65,3329 161 0
29,1800 3,0580 3 65,3329 147 0
30,4800 2,9304 5 65,3329 14 8 0
32,0127 2,7935 5 65,3329 15 8 0
34,0000 2,6334 2 65,3329 21 1 0
41,8000 2,1587 4 65,3329 22 7 0
43,8000 2,0649 2 65,3329 21 10 O
45,8000 1,9789 1 65,3329 23 9 0
47,4000 1,9159 4 65,3329 19 15 0
58,8000 1,6190 2 65,3329 10 10 O
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b) Menentukan harga ¢ dan hkl untuk 1 # 0
Untuk struktur heksagonal meso pada puncak-puncak tertinggi.

Untuk puncak-puncak yang tidak memiliki indeks Miller h k
0 maka dicari nilai hkl yang sesuai dengan cara mencari nilai hkl
coba-coba sedemikian, sehingga memberikan nilai ¢ yang relatif

sama.

Tabel L.11.2 Hasil penentuan hkl dengan nilai 1 £ 0

20) d(A) I/lo a hkl C
5,86 | 15,0697 8 | 65,3329 1 01 15,6345
11,56 | 7,6488 4 |65,3329 102 15,4393
19,8072 | 4,4787 4 653329 15 3 14,9685
2028 | 4,3754 3 1653329 1 8 3 15,2296
20,9 4,2470 4 | 65,3329 173 15,4639
21,04 | 4,2190 7 | 65,3329 173 15,3147
2144 | 4,1412 6 | 65,3329 173 14,9063
2246 | 3,9554 7 1653329 1 0 4 | 158603
22,9 3,8804 4 1653329 1 1 4 | 156321
252 3,5312 4 1653329 1 5 4 | 150634
2542 | 3,5011 3 1653329 1 5 4 | 149178
29,08 | 3,0682 3 |65,3329 1 35 15,6432
30,62 | 2,9174 4 653329 1 55 15,2278
334 2,6792 2 1653329 1 10 5 | 15,4572
36 2,4919 5 | 65,3329 1 56 15,0799
36,8 2,4398 3 |65,3329 156 15,0799
40,4 2,2299 3 |65,3329 117 15,6458
42,4 2,1294 1 (653329 15 7 15,2443
43 2,1010 2 1653329 15 7 15,0314
46,6 1,9469 2 | 65,3329 1 48 15,7725
48,5 1,8748 3 1653329 15 8 15,2604
49,4 1,8425 32 653329 1 5 8 14,9884
50,4 1,8084 2 1653329 110 8 15,3646
52,8 1,7319 2 1653329 1 29 15,6385
C rata-rata 15,32768
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Contoh Perhitungan:
Diket:
a=65,3329
d=15,8434
h k1 coba-coba=101
Ditanyakan harga c

1 4 h2+hk+k2)+12
342 ¢?

a2

1 412410402 P

+_
15061002 3 6533292 ¢’

12
0,0044 = 3,1240 .10 +—

(o
2

1
— = 0,0044 - 3,1240 .10

C

12
—  =0,0041
C

12

—  =0,0041
C

c? =244.4372
¢ =15,6345

Dengan cara yang sama maka diperoleh data hkl untuk puncak-
puncak yang seperti pada Tabel L.11.2
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Lampiran 12

Pengindeksan Data Difraktogram Sampel Berdasarkan Struktur
Gamma Alumina

a. Mencocokkan harga d
Untuk mengetahui apakah alumina mesopori hasil sintesis

mengandung struktur gamma alumina maka dilakukan pencocokan.

Tabel L..12.1 Standar gamma dengan sampel

Standar gamma
Sampel alumina
26 d 20 d

19,44 4,563 19,43 4,56

32,0127 | 2,7924 31,94 2,8
%378 | 2,3773 #37,6 2,39
%394 | 22842 39,49 2,28
45 2,012 45,38 1,997
60,9 1,552
67,03 1,395

85,02 1,14
97,19 1,027
102,31 0,989
121,24 0,884
145,77 0,806

b. Menentukan h k | secara perhitungan
Diket: parameter sel gamma alumina
a=341
Struktur gamma alumina = kubus
Rumus hubungan d, parameter sel dan indeks Miller untuk struktur
kubus adalah :
1 R +k>+1°

d’ a’
Dengan demikian dapat dihitung hkl secara coba-coba berdasarkan
informasi tersebut sbb:
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1 qu B3 k2 £12
d* a’
a2
]’l2 + kz &5 12 = ?
Contoh perhitungan :
Diket : a=3,41
d=3,4161
2

B+ k> + 12 =%

W +k>+1° = L
3,4161%

_ 11,6281
11,6697
=0,9964
~1
maka, hkl coba-cobanya adalah h=1, k=0, 1=0

Dengan cara yang sama maka diperoleh data hkl untuk puncak-
puncak yang sebagaimana dituliskan pada Tabel L.12.2 berikut

Tabel L.12.2 Hasil penentuan hkl gamma alumina

20 d I/Io | HKl coba-coba
26,0637 3,4161 4 100
36,8 2,4398 3 110
46,6 1,9469 1 111
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Tabel L.12.3 Data hasil interpretasi secara keseluruhan
alumina mesopori hasil sintesis pada
temperatur kalsinasi 800°C

206 d Interpretasi 1/To
Struktur hkl

1,5600 | 56,5800 Heksagonal 1 00 100
5,6600 | 15,60173 Heksagonal 310 4
5,8600 | 15,06969 Heksagonal 1 01 8
6,4301 | 13,73481 Heksagonal 4 00 28
10,6676 | 8,28654 Heksagonal 44 0 11
11,5600 | 7,64877 Heksagonal 1 0 2 4
11,7622 | 7,51773 Heksagonal 71 0 9
17,2752 | 5,12904 Heksagonal 110 0 7
17,8216 | 4,97299 Heksagonal 580 4
19,2000 | 4,61897 Heksagonal 590 8
19,4400 | 4,56248 Gamma - 6
19,8072 | 4,47872 Heksagonal 153 4
20,2800 | 4,37536 Heksagonal 1 02 3
20,5768 | 4,31292 Heksagonal 122 0 9
20,9000 | 4,24695 Heksagonal 112 4
21,0400 4,219 Heksagonal 122 7
21,4400 | 4,14118 Heksagonal 132 6
22,1600 | 4,00823 Heksagonal 1320 5
22,4600 | 3,95537 Heksagonal 104 7
22,7800 | 3,90052 Heksagonal 1410 3
22,9000 | 3,88036 Heksagonal 1 14 4
23,7000 | 3,75115 Heksagonal 14 2 0 6
23,8200 | 3,73253 Heksagonal 1250 4
24,4743 | 3,6342 Heksagonal 990 8
25,2000 | 3,53117 Heksagonal 1 5 4 4
25,4200 | 3,5011 Heksagonal 1 5 4 7
26,0637 | 3,41608 | Heksagonal,gamma | 16 1 0; 100 | 4
29,0800 | 3,06824 Heksagonal 135 3
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30,4800 | 2,93043 Heksagonal 14 8 0 3
30,6200 | 2,91735 Heksagonal 1 55 3
32,0127 | 2,79335 | Heksagonal;Gamma 1580 5
33,4000 | 2,6792 Heksagonal 1 7 3 2
34,0000 | 2,6334 Heksagonal 2110 2
36,0000 | 2,4919 Heksagonal 16 10 0 5
36,8000 | 2,4398 | Heksagonal;Gamma | 156;100 5

37,8 2,3773 Gamma - 2

39,4 2,2842 Gamma - 1
40,4000 | 2,2299 Heksagonal 117 2
41,8000 | 2,1587 Heksagonal 227 0 4
42,4000 | 2,1294 Heksagonal 157 1
43,0000 | 2,10095 Heksagonal 157 2
43,8000 | 2,0649 Heksagonal 21 10 2

45,00 1,0889 Gamma 2
45,8000 1,9789 Heksagonal 23 90 2

46,6 1,9469 Gamma 2
47,4000 1,9159 Heksagonal 19 150 2
48,5000 1,8748 Heksagonal 158 4
49,4000 1,8425 Heksagonal 158 3
50,4000 1,8084 Heksagonal 105 3
52,8000 1,7319 Heksagonal 129 2
58,8000 | 1,5685 Heksagonal 1010 0 2




Lampiran 13

Perhitungan Bilangan Gelombang Al-O dan Si-O menggunakan

Hukum Hooke
Diketahui:
Massa atom Al = 27
Si=28
0=16
Rumus umum bilangan gelombang:
4, Bl K X
V= —| . [— dimanal,u=u
2r \\ u m, +m,
X
wAl-0= M uSi—0= Th XM,
m, +m, m, +m,
_27x16 _ 28x16
27+16 28+16
% 8 TN
43 44
= 10,05 = 10,18

Perbandingan Bilangan Gelombang Al-O dengan Si-O adalah:

v Si-O:

v Al-O
1

Ak

. My

1
10,05

10,098 : /0,099
031 : 032
1 1,03
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