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Studi Pengaruh Konsentrasi HCI dan Waktu Aging (Pematangan
Gel) Terhadap Sintesis Silika Xerogel Berbahan Das#@asir
Kuarsa Bangka

ABSTRAK

Telah dilakukan sintesis silika xerogel berbahasad pasir kuarsa
dari daerah Bangka yang memiliki silika tinggi sejga berpotensi
sebagai bahan baku sintesis silika xerogel. Saygrel digunakan
dalam sintesis ini adalah pasir kuarsa kalsin@8DiC dan tanpa
kalsinasi. Penelitian ini dilakukan sintesis silikarogel dengan
melarutkan pasir kuarsa pada NaOH 1M untuk memkentu
Natrium Silikat. Kemudian dilakukan pengasaman dengariasi
konsentrasi HCI (0,5; 1; 2) M. Selanjutnya pH larutdinaikkan
hingga pH 7 dengan NaOH 1M sehingga diperoleh soi d
didiamkan hingga waktu aging 12,18 dan 24 jam. diedringkan
pada suhu 80C selama 18 jam. Karakterisasi silika xerogel
dilakukan penentuan luas permukaan dengan méiilenserta
FT-IR dan XRD untuk mengetahui gugus fungsi dana fas
kristalinitas dari silika xerogel. Hasil penelitialiperoleh kondisi
optimum silika xerogel pada konsentrasi HCI 0,5 &h dvaktu
aging 12 jam. Luas permukaan silika xerogel optimadalah
9,0595 mg™. Karakterisasi silika xerogel dengan FTIR adanya
serapan melebar di daerah 3468,84' enenunjukkan gugus OH
dari Si-OH dan vibrasi regangan Si-O dari Si-O-&d# daerah
1080,06 crit selanjutnya hasil sintesis silika xerogel deng&DX
menghasilkan silika xerogel fasa amorf.

Kata kunci: Kalsinasi, Metilen biru, Silika xermslg



Study on Influence of HCI Concentration and Time ofAging
Againts The Synthesis of Silica Quartz Sand-Basedexogel
Bangka

ABSTRACT

Synthesis of silica xerogel has done is made froartg sand from
areas that have high silica Bangka so potentiallyasv materials for
the synthesis of silica xerogel. The sample usethigsynthesis is
quartz sand calcination 1008C and without calcination. The
research was conducted by dissolving xerogel s#jcahesis quartz
sand at NaOH 1 M to form sodium silicate. Then caed of HCI
concentration variation with acidification (0,5;2); M. Next solution
pH is raised up to pH 7 with NaOH 1 M got sol esattling to the
time the aging 12,18 and 24 hours. Gel dried &naperature of 80
°%C for 18 hours. Characterization silica xerogel elothe
determination of a broad surface witlethylene blue and FT-IR and
XRD to know a cluster of function, and the crysiayi phase of
silica xerogel. Research results obtained the tionddf optimum
silica xerogel at concentrations HCI 0,5 M and tiaggng 12 hours.
The surface area of silica xerogel optimum is 95058g™".
Characterization of silica xerogel with FTIR abgmp in the
presence of dilated 3468,84 trshows a cluster of Si-OH from OH
vibration and strain of Si-O from Si-O-Si on 108®,6m* region
further results of the synthesis of silica xerogiita xerogel with
XRD produce amorphous phase.

Key word: CalcinationMethylene Blue, Silica xerogel
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1.Latar Belakang

Silika gel merupakan salah satu material berbatzsardsilika
yang aplikasinya banyak digunakan pada industraimyg industri
pasta gigi, perawatan kulit, pelapisan kertpaper coating), bahkan
dimanfaatkan sebagai pendukung Kkatalis, katpdis/olefin, dan
dalam bidang farmasi [1]. Silika gel ini merupak@olimer asam
silikat dan banyak menyerap air sehingga berbepdidiat kenyal [2]

Dalam pembentukannya sebagai silika gel, silika gel

dikelompokan menjadi tiga yaitu: aerogel, xerogeh daquagel.
Namun diantara tiga kelompok tersebut silika xeragerupakan
silika gel yang proses pembuatanya lebih mudah nkarenis
prekursornya berupa natrium silikat yang lebih amefektif dan
murah dibandingkan prekursor yang lain. Aplikasnpeatan silika
xerogel pada umumnya adalah dalam campuran kacankef3].

Adapun sifat dari silika xerogel itu sendiri adalademiliki, berat
jenis 1,19 g/cm, luas permukaan 69-152%w, konstanta dielektrik
2,52, diameter pori 6,4-6,8 nm [4].

Silika xerogel dapat dibuat dari bahan utama yangyak
memiliki kandungan silika. Pada umumnya, bahan ahaemiliki
kandungan silika yang besar karena perolehanyaasamgimpah di
alam. Umumnya bahan alam yang memiliki kandungdikasi
terbanyak ialah sekam padi, pasir kuarsa, kacabdggas tebu.
kandungan silika dari baggas tebu adalah 50,36%Phsad
menyatakan kandungan silika dari sekam padi ada3aho,
kandungan silika dari kaca yang merupakan bahahalimadalah
72,4% [7], kemudian pasir kuarsa memiliki kelimpalsika tinggi
yakni> 98% [8]. Sehingga dari ketiga bahan alam kandursijéa
tertinggi terdapat adalah pasir kuarsa dengan mpexse silika yaitu
98% sehingga pasir kuarsa dengan kandungan s#ienggi ini
mampu digunakan sebagai bahan dasar pembuatan>alikgel. Di
alam, ditemukan sifat kristal silika dalam bentuwlads, kristobalit,
tridimit, dan amorf [14]. Kelarutan silika meliputieberapa faktor
yaitu suhu, kondisi di bawah hidrotermal dan kemaampadsorpsi.

Pembuatan silika gel dapat menggunakan dengan dpeber
metode sol gel. Pembuatan silika gel dengan mesoti@el akan
1



mendapatkan produk dengan kemurnian silika yangh Iéibggi.

Proses sol-gel banyak digunakan untuk menghassild@ murni

karena kemampuannya untuk mengontrol ukuran pgrtlsribusi

ukuran dan morfologi melalui pemantauan sistemaasameter
reaksi [9]. Proses sol gel sangat fleksibel dalamnghasilkan
struktur—struktur penyaring dengan pori—pori 10téudebih rendah.
Struktur tersebut biasanya sangat bekerja sangatphda aplikasi
lapisan film seperti pemisahan membran gas danoseBSs$ruktur
penyaring sering digunakan dari gel-gel polimekaimenyertakan
hidrolisis pada monomer tetrafungsiongidecursor aloxida dan

mineral asam atau basa sebagai katalis [10].

Pembuatan silika gel dengan proses sol gel akamgymasikan
gel dengan prekursornya. Prekursor natrium sililkddtin aman,
efektif dan murah dibandingkan prekursor TEOS dtstyksisilan)
[6]. Selanjutnya dalam kemampuannya sebagai adsos@rogel
dengan kapasitas adsorpsi silika gel yang diujigdanuap air
menunjukkan silika xerogel dengan kemurnian tintgbih baik
kemampuan adsorpsinya daripada silika xerogel aekgaurnian
rendah [11].

Teknik mensintesis silika xerogel dengan metoda gell
memiliki keuntungan yaitu homogenitasnya lebih ba#émperatur
rendah, hemat energi pencemaran rendah, kemurimggi,tfase
pemisahan cepat dan, kristalisasi cepat. Tekniksmessis ini telah
dibuktikan memberikan kemurnian silika yang tingteh Samsudin
Affandi menjelaskan bahwa dengan metoda ini mameundapatkan
silika dengan kemurnian yang tinggi yaitu kemuninglika xerogel
99% serta menurut Kalapaty dari hasil uji FTIR &etdp silika
xerogel bahwa terdapatnya gugus silanol dan sitoks#éenurut
penelitian yang sebelumnya dalam sintesis xerogellR] proses
pembuatan silika xerogel dilakukan dengan tahapampeahan
NaOH pada Si@ untuk membentuk prekursor natrium silikat
,natrium silkat selanjutnya ditambahkan HCI hingitd optimal 7
agar terbentuk gel, silika gel akan lebih terberttekgan pendiaman
gel pada waktu optimum 18 jam. Pembentukan geh sgkgantung
dari derajat keasaman dan waktu pematangan gel [2].

Secara umum silika gel hasil dari sintesis dilakuganentuan
luas permukaan menggunakan metilen biru, penentlss
permukaan ini dilakukan untuk mengetahui kemampugdika
xerogel hasil sintesis dari luas permukaan yangrdiph. Adapun
2



faktor yang mempengaruhi luas permukaan yang digeradalah
waktu pematangan gel, dan pengaruh konsentrasi giumnakan
Dalam penelitian sebelumnya[25] pengaruh penambkbasentrasi
HCl pada variasi (0,5; 1; 1,5; 2) M menghasilkancglu luas
permukaan tertinggi yaitu HCI 0,5 M sedangkan dalesktu
pematangan yang digunakan (6, 12, 18, dan 24) jamghasilkan
puncak tertinggi waktu pematangan gel adalah 18 jam

Sehingga pada penelitian sintesis silika xerogebdiean dasar
pasir kuarsa Bangka menggunakan variasi konsenH&di dan
waktu pematangan gel melalui metode yang sededamefisien ini
diharapkan mampu menujukkan bahwa bahan dasar kaaisa
dapat digunakan dalam pembuatan silika xerogel.

1.2. Rumusan Masalah

1. Bagaimana pengaruh konsentrasi HCI dan waktuaf@agan gel
pada sintesis silika dari pasir kuarsa Bangka tepasintesis
silika xerogel yang diperoleh ?

2. Bagaimana karakter silika xerogel hasil dariesiis siika xerogel

1. 3. Batasan Masalah
Batasan masalah dari perumusan masalah dalam t@aneli

ini adalah :

1. Bahan dasar pasir pantai dari pasir Kuarsa Bangka.

2. Karakterisasi hasil sintesis silika xerogel dilakokdengan, FT-
IR, XRD, dan metilen biru.

3. konsentrasi yang digunakan HCI 0,5; 1; 2 M dan wakt
pematangan gel yang digunakan 12, 18 dan 24 jam.

4. luas permukaan dilakukan dengan metoda penentdanghn
metilen biru.

1. 4. Tujuan Penelitian

1. Mengetahui pengaruh konsentrasi HCI dan waktogp@ngan gel
pada sintesis silika xerogel berbahan dasar paansk Bangka

2. Mengetahui karakter silika xerogel hasil sirgesilika xerogel
berbahan dasar pasir kuarsa Bangka



1. 5. Manfaat

Manfaat pada penelitian ini adalah untuk kedepannya
diharapkan mampu memberikan informasi dari pengkomsentrasi
HCI dan waktu pematangan gel berbahan dasar pasis& dengan
persentase silika yang besar melalui proses sirgdisia xerogel dan
pengaruh karakter hasil sintesis silika xerogelatnéimetoda sol gel
yang sederhana.



BAB Il
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Pasir Kuarsa

Pasir silika merupakan pasir yang berasal darppékan batuan
yang mengandung kuarsa dé#sidspar. Pasir kuarsa merupakan
bahan galian yang terdiri atas mineral silika. P#&siarsa yang
berasal dari hasil pelapukan kemudian tercuci @abatva angin
selanjutnya mengendap ditepi laut, sungai dan dah@l Pasir
kuarsa mempunyai komposisi gabungan dari,Si8l,O;, CaO,
Fe0s, TiO,, CaO, MgO, dan O, berwarna putih bening atau warna
lain bergantung pada senyawa pengotornya [17]. @&3arttan
penelitian sebelumnya, kandungan silika dari p&siarsa pada
umumnya di Indonesia memiliki kandungan senyawayydisajikan
pada tabel 2.1 dibawah [7] :

Tabel 2.1: Kandungan utama dalam pasir Kuarsa di Indonegia [7

KomposisiKimia Prosentase
SiO, 55,30—99,87%
Fe0O; 0,01-9,14%
Al,Os3 0,01-18,00%
TiO; 0,01-0,49%
CaO 0,01-3,24%
MgO 0,01-0,26%
K,O 0,01-17,00%

Di alam tidak ditemukan silikon dalam bentuk ungarmamun
silikon diperoleh dari pemurnian mineral silika paoentuksilicate
(silikat) berupa silikon dan oksigen dengan unsursur yang lain.
Pada bentuk silikanya, silikon berupa silikon oksi®iQG) [18].
Mineral silika dapat dibedakan dalam dua bentukuyberupa pasir
silika dan batuan kuarsa dengan gambar yang disajdebagai
berikut Gambar 2.1 merupakan batuan kuarsa dan &aml2
merupakan kuarsa



%

Gambar 2.1: Batuan Kuarsa [18]

i -

Gambar 2.2 Pasir Kuarsa [18]

Tabel 2.2: Sifat utama dalam pasir Kuarsa di Indonesia [7]

sifat fisik Deskripsi
putih bening atau berwarna lain tergantung pada
warna senyawa pengotornya, misal kuning mengandung
Fe-oksida, merah mengandung Cu- oksida
kekerasan 7 (skala mosh)

berat jenis 2,65

Titik lebur 1715°C

bentuk kristal Hexagonal

konduktifitas
panas

12-100°C

Pada aplikasinya, pasir kuarsa dapat digunakan pedzagai
bidang pada umumnya bidang pengolahan air dan timduSalam
bidang pengolahan air, pasir silika digunakan seb@agnghilangkan
kandungan lumpur atau tanah dan sedimen pada mimmatau air

pada industri pengolahan air [24]. Dalam bidang ugtd,
6



penggunaan pasir kuarsa pada umumnya digunakan ipddstri
semen, gelas, keramik, industri perminyakan datapdgrangan [29].

2.2 Silika

Senyawa kimia silikon dioksida, juga dikenal selbasjaka
(dari silex latin) adalah oksida silikon dengan rumus kimia SiO
Silika ini paling sering ditemukan di alam sebagasir atau kuarsa,
serta di dinding sel diatom. Silika diproduksi dalaeberapa bentuk
termasuk leburan kuarsa, kristal, silika koloid, gikka, dan aerogel
[5]. Silika banyak digunakan di industri karena niéinsifat dan
morfologi yang unik diantaranya: luas permukaan detume
porinya yang besar, dan kemampuannya untuk menyeeegagali
zat seperti air [12].

Silika merupakan mineral yang melimpah di kerak budiam
ditemukan diseluruh dunia dalam berbagai bentuktdianya pada
permukaan bumi ditemukan pada daerah berbatu @&gunpngan
dan juga dapat ditemukan dalam bentuk pasir di nzagesir dan
pasir pantai di dunia [27]. Sifat fisik senyawa Sit@rwarna putih
atau tidak berwarna memiliki Mr 60,08 g/mol, titeébur 1600-1725
°C, dan titik didih 2236C [13].

..

(b)

Gambar 2.3: Perbedaan kristalinitas silika kuarsa (a) dakasili
amorf (b) [14]

Silika memiliki struktur SiQ tetrahedral dengan memiliki
empat atom oksigen yang mengelilingi pusat atomK8stalitas
silika kuarsa, tridimit dan kristobalit merupakadaaya jaringan
silikat dimana masing-masing silikon berikatan padsgat oksigen
dan masing- masing oksigen berikatan pada duaosililKristal
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quarts stabil dari fasa kristalin dengan temper&u® °C, fasa
tridimit 1470 °C, dan kristobalit 1716C. Kuarsa memiliki bentuk
yang padat sedangkan silika amorf memiliki strubesar seperti
kristalin silika yang berlawanan dengan bentuk yiahih acak pada
[SiO,])* dengan Gambar 2.3 [14].

2.3 Ekstraksi Silika

Proses pemurnian silika terdiri dari proses penginam,
pencucian dandescliming untuk menghilangkan berbagai jenis
material pengikat yang pada umumnya ada pada tdmh
pengeringan dan pemanasan dengan asam sulfat deéujgaam
mengubah oksida besi dan pengotor menjadi senyang larut
dalam air [26].

Berdasarkan penelitian sebelumnya, pada proseslesissilika
yang didapat dari bahan alam yaitu abu sekam palj @iperoleh
dari proses pengabuan, pemisahan diawali dengagrd® abu
dicampur dengan 60 mL air distilasi dan ditambahké® 1 N
hingga pH mencapai 1, 3, 5 atau 7. Larutan diauigan pengaduk
magnetik selama 2 jam dan dipisahkan filtrat dengadapannya
dengan kertas whatman 41 dan residu dicuci mengguanair.
Endapan yang diperoleh dicuci dengan 100 mL aqud®scucian
dengan asam ini dimaksudkan untuk menghilangkarenalsmineral
pada ekstraksi silika dari abu [12]. Selanjutnydania proses
ekstraksi silika yang telah dilakukan Ahmad Fagpembuatan asam
silikat yaitu dengan mengekstrak abu baggas delagatan NaOH.
Filtrat didapat berupan Natrium silikat selanjutrdieampur dengan
resin penukar ion Huntuk menukar ion Nadengan ion Hsehingga
didapatkan asam silikat pada pH 2, selanjutnyandgdencampuran
dilakukan pengadukan yang kuat agar tidak terbegtikng [27].
Kemudian dalam ekstraksi silika yang dilakukan dieimg , padatan
silika dipreparasi dengan menggunakan rasio peibgad larutan
TEOS/HO/CHsOH 1:5:10 dengan campuran tersebut ditambah
dengan larutan amonia hingga pH 9 dan diaduk setajam hingga
terbentuk larutan yang bening selanjutnya didiamkawla suhu
ruangan selama 36 jam hingga terbentuk hidrogel, $28].
Selanjutnya proses ekstraksi dari bahan dasar Iunhggeindo,
ekstraksi Si@dilakukan dengan melarutkan sampel ke dalam laruta
NaOH 1M dan filtrat dititrasi dengan HCI 1M hinggaH 4,
selanjutnya endapan diambil dan dicuci dengan agudianjutkan
8



dengan pengeringan pada suhu 0Gsehingga didapatkan padatan
silika [26].

2.4 Silika Xerogel

Silika gel merupakan jaringan tiga dimensi yangakepada
silika koloid yang dapat dikelompokkan pada tipeng/berbeda
tergantung dari proses preparasinya. Tipe siliktaaggra lain silika
gel aqua gel (air diisi pada pori), xerogel (fasa gada pori
dihilangkan dengan penguapan), dan aerogel (presesrkritis
untuk menghilangkan fasa air) [5]. Xerogel merupg&hyang telah
padat dengan konsentrasi pelarut yang rendah. Xerag
didapatkan dari evaporasi pelarut [30]. Aplikadikai xerogel pada
biomaterial adalah penghilangan vitro pada hatigganakan silika
xerogel menurut Manja [15] bahwa silika xerogel yatigunakan
sebagai matrix memiliki pengaruh pada penghilangdlaku pada
agen—agen aktif dikarenakan penghilangan racunsidia xerogel
merupakan penggabungan adanya proses penyebaraemgikisan
matrix.

Aplikasi yang lain pada silika xerogel adalah siligel yang
dikembangkan dari abu bagasse memiliki gugus dilgrada
permukaannya. Adanya gugus silanol ini memungkirsiiita untuk
dimodifikasi dengan gugus fungsi lain, terutama rami
Pencangkokan dengan gugus amine dilakukan karemae aomsa
bereaksi dengan GOmembentuk karbamat sehingga dihasilkan
adsorben yang selektif terhadap {L19)].

2.5 Sintesis Silika Xerogel

Berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh Samsjidipada
pembuatan silika xerogel dipreparasi dengan 3 raeyadg berbeda
yaitu: a) tahap sebelum perlakuan dengan mencutanbalam
menggunakan asam, b) perlakuan untuk preparasumasilikat
menggunakan resin penukar kation, c¢) pencucian pmiliayang
dikeringkan menggunakan air demineralisasi.

Pada pembuatan silika xerogel dengan bahan alaamsphdi
yang telah dilakukan oleh Enyamia, pada prosediawali dengan
pembakaran bahan dengan suhu 700kemudian didapatkan abu
berwarna putih keabuan. Dilanjutkan dengan dengarampbahan
NaOH padat kedalam abu yang telah digiling halumgde
perbandingan abu : air suling : NaOH 1:1:1. Sekayp dilakukan
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pemanasan agar larutan jenuh kemudian didingintesaying dan
filtrat yang didapat ditampung. Kemudian filtrat nga telah
didapatkan ditambahkan denganSEy (10%) dengan HCI (5%)
hingga pH netral (7-8). Kemudian endapan gel yangerdleh
dipisahkan dengan penyaringan, pencucian berulEmgudan
dikeringkan dengan suhu 10C selama 2 jam [20]. Pada proses
sintesis silika xerogel, dilakukan dengan mengekstibu sekam
padi dengan NaOH hingga didapat produk natriumkagili
selanjutnya dititrasi dengan HCI hingga pH 7 datgiaihkan pada
suhu ruang dengan waktu pematangan gel selam 1&glanjutnya
dicuci dengan air deionisasi hingga gel akan petah didapatkan
endapan. Endapan ini yang akan disentrifugasi damidgkan pada
suhu 80°C selama 12 jam untuk membentuk silika xerogel went
fisik silika xerogel seperti pada Gambar 2.4 [12].

Gambar 2.4 Bentuk fisik silika xerogel [10]

2.6. Proses Sol Gel dan Gelasi

Pembuatan melalui proses sol-gel dalam pembuali&a gel
berlangsung pada temperatur rendah [31]. Keunggidtam metoda
sol gel ini adalah prosesnya berlangsung pada tatypeyang
rendah, proses pembuatanya mudah, dan menghasuli@iuk
dengan kemurnian yang tinggi [2]. Dalam prosesimtu prekursor
dalam cairan dilakukan hidrolisis sehingga terblentkoloid
selainjutnya dilakukan reaksi kondensasi untuk gggeembentukan
gel [13].

Dalam proses pembentukan silika gel dari larurtatriumm
silikat dengan larutan asam terjadi reaksi kondgndari silikat.
Proses pembentukan gel terjadi melalui reaksi patakan ikatan
siloksan Si-O-Si dari silikat [31]. Pada pembemntulgel terdapat 4
metoda utama sebagai pembentuka gel yaitu hidsoksindensasi,
pematangan, dan pengeringan dengan penjelasarasbbagut [2]:
10



a. Hidrolisis
Natrium metasilikat akan terhidrolisis menjadi rasanetasilikat
dengan reaksi sebagai berikut :
NaSiOs+3H,0 ==  Si(OH)+ 2NaOH 2.1.
b. Kondensasi
Setelah mengalami reaksi hidrolisis maka akan derjeaksi
kondensasi dengan produk intermediat dari reakbbplisis dengan
reaksi sebagai berikut : 2 9
(OH);Si(OH) + (OH)Si(OH) —* (OH);Si-O-Si(OH) + H,O n e
Pada tahapan kondensasi, gugus hidroksil dari grodu
intermediet, (OH)SI-O-Si(OH} akan bereaksi dengan gugus
hidroksil dari produk intermediet yang lainnya (kensasi air) untuk
membentuk jembatan Si-O-Si. Kecepatan kondensal#h cepat
dibandingkan dengan kondensasi alkohol
Pada penambahan asam konsentrasi proton akan semaki
tinggi pada natrium silikat dan sebagian gugus ksilo(Si-O)
membentuk gugus silanol (Si-OH) dengan proses selagrikut
[31]:

Si—0 + H' —> Si—OH 2.3.

S\iOH + s‘i—o Si—o0—si + OH 2. 4.
——Si—O0H + H,0" —— ——Si" +2 H,0 2.5.
Sit + HO*S‘i B i 7S‘i7075i +H* 2 6

Pada penambahan asam secara berlebih semua dil@is si
terprotonasi sempurna sehingga terbentuk asamatsilbebas,
pembentukan silika gel terjadi melalui pembentuikamsilikonium.
Pada keadaan ini peningkatan konsentrasi asam mampu
meningkatkan laju pembentukan gel.

c. Pematangan

Pada proses pematangan ini, akan terbentuk jarigghn

yang lebih kaku, kuat dan menyusut di dalam larutan
11



d. Pengeringan
Pada tahap ini proses penguapan dari cairan algapaikan
struktur sol gel yang memilik luas permukaan yangdi

Precursor Sol

Firing
Ceramics

Sfeass

Xerogel

0 Densification

Classes

Gambar 2.5: Tahap pembentukan sol dan tahap pembentukan gel
[21]

2.7. Waktu Pematangan Gel

Menurut Prasad, proses pematangan merupakan kekuata
pada gel karena penyusutan yang terjadi dalam &mgk
pengeringan yang membentuk gel dalam bentuk k&alam
waktu pematangan antara 1 hingga 12 jam akan micatkan
luas permukaan gel. Sebaliknya apabila waktu pergataantara
12 hingga 96 jam akan menurunkan luas permukaaa gad4].
Dalam waktu pematangan gel yang terjadi, terjadakse
polikondensasi dalam pembentukan gel. Struktur depat
diperkuat denga tambahan reaksi silang Si-O-Si-. ktWa
pematangan gel ini dapat dipercepat dengan beb&kioa yaitu
temperatur, pH dan konsentrasi air [5].

Menurut Khoirul Anwar pada hasil penelitiannya dala
hubungan luas permukaan dengan waktu pematangan gel
Semakin meningkat waktu pematangan gel makan akaalsn
semakin menurun luas permukaannya, hal ini diselrapklimer
dalam gel semakin kuat sehingga pori—pori dalamsgehakin
kecil. Khoirul Anwar melakukan uji luas permukaaandwaktu
pematangan dengan waktu pematangan yang terbai&hadi@
jam [25].
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2.8. Pengaruh konsentrasi HCI Terhadap Sintesis $ia Gel

Pembentukan silika gel dari prekursor natrium atlidengan
penambahan asam terjadi akibat reaksi kondensasi sidikat.
menurut Nuryono dan Narsito yang telah melakukatesis silika
gel dengan 3 jenis asam yaitu HCLI@),, dan CHCOOH dengan
masing—masing konsentrasi (0,6; 0,8; 1,0; 1,5; BlOBerdasarkan
penelitian yang didapat semakin tinggi konsentressam,
pembentukan silika gel semakin lamban untuk HCI asem sitrat,
tetapi semakin cepat untuk,$0, [2]. Menurut Prasad, silika gel
dapat dibuat dengan pH asam dengan penambahamlasam pada
natrium silikat. Larutan yang digunakan adalah &1, 3 M asam
sitrat,1,5 M asam oksalat yang ditambahkan ke dal&® mL
aquades hingga air pH 1,5. Selanjutnya natriurkasillitambahkan
larutan asam hingga pH 4. Dari hasil yang didapakeatiga asam
sama-sama membentuk gel dengan tekstur lembuti teédpum
oksalat dan natium sitrat sebagai produk sampimgangel mudah
untuk dihilangkan dengan pencucian air dibandingkeatrium
klorida [4].

2.9. Karakterisasi
2.9.1. Karakterisasi FT-IR

Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) merupakan
teknik yang digunakan untuk membandingkan gugugdupada
sampel padat [6]. Spektroskopi inframerah membadalam
mengidentifikasi jenis ikatan yang terdapat dalamts senyawa
[23]. Spektroskopi inframerah memanfaatkan faktawaa molekul
menyerap frekuensi tertentu yang merupakan cirs kdwi struktur
tersebut. Serapan ini adalah frekuensi resonamsiu \frekuensi
radiasi yang diserap cocok dengan energi trangatam atau
kelompok yang bergetar [29] .

Secara umum, serapan silika xerogel hidrofilik ddpifiat pada
spektrum silika xerogel di bawah menujukkan kanadtié ikatan
pada panjang gelombang 3748 dan 3473 akibat interaksi antara
gugus hidroksil pada permukaan silika. Karaktdcigiatan dapat
berhubungan akibat adanya isolasi gugus (Si-OH) datan
stretching O-H, hal ini disebapkan ikatan molekul hidrogem(ki-O-
H. . H) dan gugus-gugus permukaan silanol, ikatainogen pada
molekul air (SiO-H...HO) [22].
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Tabel 2.3: Karakteristik frekuensi vibrasi spektra FTIR peagiika

xerogel hidrofilik [4]

T T T T T T T T 1
4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400

Wavenumber (cm” 1 )

Panjang Ikatan yang .
gelombang (cim) diberikan S TRy
3748 Si-OH Si-OH
: H-O-H...H,O dan
3473 H-O, SiO-H SiO-H...H,0
1883 v SI-OH Si-OH
1635 H-O-H H-O-H
1076 vasSi-O-Si Si-O-Si
968 wSI- O Si-OH
801 ve3I-O Si-O-Si
674 veSI-O-Si Si-O-Si
576 Si—0 SiO defects
AN

. \ C-H

,—:3 Si-OH

] $i-0 /

é OH H-O-H Defect SiO,

g Si-O-Si

= Si-O

Si-O-Si
Si-O-Si

Gambar 2.6: Spektra FTIR pada silika xerogel hidrofilik [22]

Karakter ikatan yang lainnya yang menegaskan baanakter
hidrofilik pada silika berada pada daerah 968 d&831cnt

14




merupakan pengarah hubungan pada interaksi Si-@ gagus
silanol [6].

2.9.2. XRF

X-ray fluorescence (XRF) spektrometri merupakan spektrometri
atom yang didasarkan pada deteksi radiasi x-ray yaangalami
emisi dari atom-atom yang mengalami eksitasi. Ddfairini adanya
transisi dari elektron terluar menuju elektron dalgang menyertai
emisi x-ray foton. Fluorosensi foton merupakan terstik pada
logam dan sama-sama memilki perbedaan energi iegkatan,
logam dapat di identifikasi dengan mengukur engraia emisi
foton. Intensitas pada emisi foton akan membandindtonsentrasi
tiap logam [32].

Konsentrasi unsur dapat ditentukan melalui XRF shdean
pada panjang gelombang dan jumlah sinar—X yangndgr&an
kembali setelah suatu material ditembak sinar->bermi tinggi [6].
Prinsip dasar pada spektrometri adalah saat sayape) sebagai
target kemudian disinari dengan sumber foton ataemtbakan
dengan partikel-partikel pada energi tinggi ( antardan 100 keV),
fluorosensi x-ray lebih  mudah diamati. Spektrum gad
fotoluminenses membuat radiasi meningkat denganjapan
gelombang dan intensitas yang merupakan karakkegagim-atom
pada sampel [33].

2.9.3. XRD

Metoda difraksi XRD merupakan sinar-X yang dipakdul,
dibiaskan dan diteruskan apabila melalui suatu hgB&]. Apabila
suatu bahan dikenai sinar-X maka intensitas sinarng
ditransmisikan lebih kecil dari intensitas sinartasey akibat
penyerapan bahan dan penghamburan atom dalam ahd®9].
Analisa pada XRD adalah analisa dari puncak antsudut
gonoimeter dan intensitas sinar-X setelah melesatpel sehingga
menghasilkan struktur kristal, ukuran, unsur darapeter Kisi [41].
Menurut penelitian yang telah dilakukan oleh Ha8i][ dengan
sampel yang digunakan adalah pasir alam dari daBaatcar,
menghasilkan pola difraksi XRD pada Gambar 2.7.
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Gambar 2.7.Difaktogram pasir Bacar sebelum ekstraksi [31]

Gambar 2.7 menunjukkan adanya fasa quarts yang
teridentifikasi pada pasir alam. Kuarts merupakalals satu kristal
dari SiQ selain tridimit dan kristobalit dengan intensitd80%
berada dalam posisi@ = 26,61900[31].

2.9.4. Penetuan Luas Permukaan Spesifik Menggunakan
Bilangan Metilen Biru Secara Spektrometer UV-Vis

Metilen biru merupakan zat pewarna hijau tua derfgamula
(C16H1sN3SCl), berbentuk serbuk dan larut dalam air, kloroform da
alkohol. Metilen biru yang dimurnikan berbentuk skal yang
berwarna hijau kegelapan. Metilen biru digunakatukimenghitung
luas permukaan spesifik suatu adsorben dengannkarsy sedang
(ukuran mesopori) karena metilen biru memiliki p@pang lintang
sebesar 197,2 A [34]. Struktur metilen biru dapdihat dalam

Gambar 2.8.
Ny
H3C\N/< I SI L+,CH3

CHs Cl CH;
Gambar 2.8: Struktur metilen bir(i34]

Penentuan luas permukaan dilakukan dengan menggunak
metode adsorpsi metilen biru. Terlebih dahulu dika penentuan
panjang gelombang maksimum. Dalam penentuan panjang
gelombang maksimum tersebut, dibuat larutan stamegiten biru 2
ppm sebanyak 10 mL, kemudian diukur absorbansiaga panjang
16



gelombang antara 500-700 nm menggunakan spektnoébén UV-
Vis [35]. Adapun rumus dalam penentuan luas per@kdengan
menggunakan bilangavietilen biru sebagai berikut [23] :

$ = QexNxAm—x 10° 2.7

Keterangan :

S :luas permukaan

Qe : bilangarMetilen biru

N : bilangan Avogadro ( 6,02 x famol™)

,zé(\)mzz luas penutupan 1 Molekul Bilangafetilen biru ( 197,20 x 10
m-)

Spektrofotometer merupakan alat yang digunakan kuntu
mengukur intensitas cahaya yang diabsorpsi darandinisikan
dengan panjang gelombang tertentu [42]. Hubungaararserapan
radiasi dengan konsentrasi dalam sistem yang dikgat dalam
hukum Lambert-Beer yang mempunyai dua bentuk ya#j:

A=¢b C mol/liter atauA=ab gram/liter
Dimana: ¢ = konsentrasi

€ = adsorptivitas molar

A = absorbansi

b = tebal sel (cm)

a = adsorptivitas

Hukum Lambert — Beer berlaku pada radiasi monoktikma
dengan absorbansi sebandingpada tebal medium ifRatesentrasi
(c) senyawa yang mengabsorbsi [42].
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BAB IlI
METODOLOGI

3.1 Tempat dan waktu penelitian

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia Amamik,
Jurusan Kimia, Fakultas MIPA, Universitas Brawijasglama tiga
bulan mulai bulan Maret hingga Juni 2013.

3.2 Alat dan Bahan

Bahan yang digunakan pada penelitian ini terdiri dampel
penelitian dan bahan kimia. Sampel penelitian ybagipa pasir
kuarsa dari daerah Bangka. Bahan kimia yang dicamakitu HCI
pekat 37% , padatan NaOH, padatan metilen biruatpadAgNQ
dan aquades.

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini tierdtri
seperangkat alat gelas, kertas saring halus ,nenaabtik merek
Mettler PE 300, pH indikator universal (merck), oven Heug KR
170 E,syringe, botol semprot, desikator, tanumagnetic stirer dan
hotplate. Sedangkan untuk analisis kandungan sitligunakan
seperangkat alat XRF (PANalytical Minipal 4) untw@dnalisis
persentase silika pasir kuarsa Bangka, sedangkaik nmengetahui
serapan dari gugus nanosilika menggunakan spetdaroéter FT-IR
Simadzu 8400, dan untuk mengetahui kristalinitasmpsd
menggunakan XRD (PANalytical Minipal).

3.3 Tahapan penelitian meliputi

3.3.1. Preparasi sampel

3.3.1.1. Penggerusan sampel dan kalsinasi sampel

3.3.2. Sintesis silika xerogel yang meliputi :

3.3.2.1. Sintesis silika xerogel dengan variasi KC5; 1; 2)M dan
waktu aging (12, 18, 24) jam

3.3.2.2. Karakterisasi hasil sintesis silika xetogelengan
menggunakan FT-IR, XRF, luas permukaan, dan XRD

3.4 Prosedur Kerja
3.4.1 Preparasi Sampel

Pasir Kuarsa yang didapat dari daerah Bangka, ukak
penggerusan dengan mortar kemudian diayak dengakamy200
mesh. Hasil ayakan kemudian dilakukan kalsinasi 016C.
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Selanjutnya dilakukan uji XRF untuk mengetahui karghn silika
dan XRD untuk mengetahui struktur dari sampel.

3.4.2 Pengaruh konsentrasi HCl pada sintesis silikaerogel
sampel kalsinasi dan tanpa kalsinasi

Silika yang telah dikalsinasi dari bahan dasarrpésarsa
Bangka, dilakukan penambahan 32 mL NaOH 1 M ditdrkha
pada sampel dan didihkan selam 3 jam pstdianless stell dengan
diaduk oleh pengaduk magnetik untuk membentuk darutatrium
silika. Larutan disaring dengan kertas saring hdfilsrat kemudian
hasil pencucian dan didiamkan agar dingin pada eeatpr ruang
ditambahkan dengan HCI 0, 5 M; 1 M; 2 M disertahgedukan
hingga pH 1. Kemudian didiamkan selama 30 menignggnya
ditambahkan NaOH hingga pH 7. Asam metasilikat ysamentuk
didiamkan selam 18 jam untuk pembentukan gel. $felama
ditambah aquades pada gel sehingga gel bebas ldaBenjutnya
endapan gel di masukkan dalayminge dan dikeringkan pada suhu
80 °C selama 18 jam untuk membentuk xerogel. Gel yataht
kering selanjutnya dilakukan uji luas permukaan ggemakan
metilen biru dengan dilakukan pengocokan selama ain. |
Selanjutnya dilakukan proses yang sampai pada $grapie kuarsa
tanpa kalsinasi.

3.4.3 Studi Pengaruh Waktu Pematangan Gel Pada Segis
Silika Xerogel

Silika yang telah diekstraksi dari bahan dasarrp&sarsa
Bangka, dilakukan penambahan 32 mL NaOH 1 M ditdrkéa
pada sampel dan didihkan selam 3 jam pstdanless stell dengan
diaduk oleh pengaduk magnetik untuk membentuk darurtatrium
silika. Larutan disaring dengan kertas saring hdfigrat kemudian
hasil pencucian dan didiamkan agar dingin pada eeatpr ruang
ditambahkan dengan HCI 0,5 M disertai pengadukagda pH 1.
Kemudian didiamkan selama 30 menit, selanjutnyantiiahkan
NaOH hingga pH. Asam metasilikat yang terbentukiaaigkan
selama 12, 18, 24 jam untuk pembentukan gel. Seteyg ditambah
aquades pada gel sehingga gel bebas darS€lanjutnya endapan
gel di masukkan dalamyringe dan dikeringkan pada suhu 80
selama 18 jam untuk membentuk xerogel. Gel yanahtdédering
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selanjutnya dilakukan uji luas permukaan menggumaketilen biru
dengan dilakukan pengocokan selama 1 jam.

3.4.4 Karakterisasi menggunakan XRF, FT-IR, XRD, da
bilangan metilen biru
3.4.4.1 Penentuan Luas Permukaan Silika Xerogel
3.4.4.1.1 Penentuan panjang gelombang maksimum

Larutan metilen biru 10 ppm. Diukur dengan spettemé&V-
Vis dan diukur absorbansinya pada panjang gelomb86g/00 nm.
Selanjutnya ditentukan panjang gelommbang maksichaninmetilen
biru sehingga didapatkan panjang gelombang maksimum

3.4.4.1.2 Pembuatan kurva kalibrasi metilen biru

Larutan induk dipipet sebanyak 0,5; 1; 1,5; 2; B9b dan
masing—-masing dimasukkan ke dalam labu ukur 100 laiu
diencerkan dengan aquades hingga tanda batasatSételdiukur
absorbansinya dengan sperktrofotometer UV-Vis padsaks yang
telah diperoleh. Adsorbansi yang diperoleh dibuafiky hubungan
konsentrasi metilen biru dengan adsorbansi.

3.4.4.1.3 Pengukuran bilangan metilen biru

Xerogel ditimbang 0,1 gram dan dimasukkan ke d&t&mmL
larutan metilen biru 10 ppm. Setelah itu larutaaddk dengan
variasi waktu 1 jam dengan kecepatan 125 rpm. Ké&muldrutan
disaring, filtratnya diukur absorbansinya dengaeridpofotometer
UV-Vis padal maks yang telah diperoleh.

3.4.4.1.4 Penentuan kadar metilen biru sisa

Larutan metilen biru yang telah teradsorpsi, diukur
adsorbansinya pada panjang gelombang maksimum igéotken
pada persamaan kurva baku. Selanjutnya ditentukasektrasi sisa.

3.4.4.2 Karakterisasi Menggunakan XRD

Karakterisasi sampel kuarsa dengan hasil sintésia serogel
menggunakan XRD dilakukan dengan penggerusan samipgda
membentuk bubuk. Kemudian diletakkan daleaample holder
selanjutnya sampel ditutup rapat pada tempat saage radiasi
sinar-X tidak keluar. Selanjutnya dilakukan pengatu sudut
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pendeteksi intensitas sinar-X dan didapatkan grafifara sudut@
dengan intensitas sinar-X.

3.4.4.3 Karakterisasi Menggunakan FT-IR

Karakterisasi sampel kuarsa dan hasil sintesikasikerogel
menggunakan FT-IR dilakukan dengan menghaluskdukeaampel
selanjutnya dimasukkan dalasample holder. Selanjutnya sampel
ditekan hinggga terbentuk lapisan tipis sampelaigetnya sampel
yang telah grress dimasukkan dalam pemegarsgmple holder
sehingga sampel dapat disinari dengan inframerahdi#apatkan
spektrum IR. Hasil dari spektra IR kemudian dibagdan dengan
data IR silika pada litelatur.

3.4.4.4 Karakterisasi Menggunakan XRF
Karakterisasi sampel kuarsa menggunakan XRD dikkuk
dengan sampel yang akan dianalisis dimasukkan dalsersampai
menutup diseluruh bagian permukaafube dimasukkan dalam
tempat sampel kemudian variabel pengukura diisiagegrosedur
:Energi:14 kV, Filter: (sampel 1), Media :Udara défaktu : 60
detik. Kemudian kliksave danok dan dimulai pengukuran sampel.

3.4.5 Analisa Data
3.4.5.1 Perhitungan penentuan bilangaMetilen biru
3.4.5.1.1. Perhitungan kurva bakuMetilen biru
y = ax
Keterangan :
y = absorbansi
X = konsentrasi

Nilai a dihitung melalui persamaan:
=22
Tx?
Sedangkan koefisien korelasi ditentukan dengaraperan:
R2 — XXy
VEx2Yy?

3.4.5.1.2 PerhitungarMetilen biru sisa

_ V(Cawal B Csisa)
Qe(MB) - T

21



Keterangan :

Cava = konsentrasi metilen biru awal sebelum prosesrads
(ppm)

Cssa = konsentrasi metilen biru akhir setelah prosesolqubi
(Ppm)

C sisa— X. fp

Keterangan :

Fp = faktor pengenceran

X = konsentrasi metilen biru pengukuran (ppm)

" = berat sampel xerogel dan silika (g)

\% = volume larutan pada saat proses adsorpsi (L)

Qems) = bilangan metilen biru (mg/g)

3.4.5.1.3 Perhitungan Penentuan Luas Permukaan Deag
Bilangan Metilen Biru
Rumus dalam perhitungan penentuan luas permukaamgan
metilen biru pada persamaan 2.7.

3.4.5.2 Analisa Uji Statistik

Data yang diperoleh dari hasil penelitian, dilakéunt
dianalisis dengan uji statistik untuk mengetahuigaeuh perlakuan
dengan uji F dengan rumus dalam penentuan uji &gseberikut :

Faktor Koreksi (FK) = (Total)"2

_banyaknya pengamatan (r.a.b)

JKT = JumLah kuadrat nilai pengamatan — FK
(jumLah Total Perlakuan)”2
JKPerlakuan = i FK
JKG = JKT — JKP
KT Perlakuan
a. KT Perlakuan = JKP/Db perlakuan

b. KT Galat
Percobaan = JKG/Db Percobaan
Fhitung = KT Perlakuan/ KT Galat Percobaan
F tabel 50 =9,55
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Bila beda nyata maka dilakukan uji BNT untuk menfeti variasi
luas permukaan terbesar pada silika xerafgigan menggunakan
rumus :

SED :V2 xKrT acak
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Karakterisasi Sampel Pasir Kuarsa Bangka

Bahan dasar yang diperoleh adalah pasir kuarsa lyarasal
dari daerah Bangka dengan perlakuan awal yanguttdak yaitu
penggerusan dan pengayakan pada ayakan 200 meskk unt
mendapatkan luas permukaan yang lebih besar pagaspsintesis.
Sampel yang telah dilakukan pada tahap preparasiuedilanjutkan
tahap uji XRF dan dari hasil uji tersebut didapatkiata adanya
kandungan unsur Si 96%, K 0,58%, Ca 0,05%, Ti 0,4884),668%,
Ni 0,074%, Cu 0,13%, Yb 0,09%. Serta kandungandak$ogam
pada sampel pasir ditujukan pada Tabel 4.1. Berkiasadata
tersebut dapat dikatakan bahwa pasir kuarsa Bamegkailiki kadar
silika yang tinggi sehingga dapat digunakan unteksmtesis silika
xerogel dari pasir kuarsa.

Tabel 4.1:Hasil XRF oksida logam pada pasir kuarsa
Senyaw Konsentrasi
SiO, 98,4 + 0,01%
K,O 0,21 + 0,009%
CaO 0,830 + 0,005%
TiO, 0,23 £ 0,01%
FeO; | 0,263 + 0,004%
NiO 0,025 + 0,003%
CuO 0,044 + 0,0019
Yb,0O; | 0,03 £ 0,002%

o

Tahap selanjutnya, dilakukan uji XRD pada ketigenisel
yang dilakukan perlakuan kalsinasi 780, kalsinasi 1000C dan
tanpa kalsinasi. Dari ke tiga sampel yang telahkdkan uji XRD,
terdapat perbedaan tipis antara pasir dengan &alsiolan tanpa
kalsinasi. Dari ketiga data yang telah dihasilkdiketahui bahwa

jenis dari ketiga sampel diperoleh fasguartz dengan dibandingkan
dari data standart sesuai Tabel 4.2 [36].
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—— Tanpa Kalsinasi
Kalsinasi 700 ©C
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Gambar 4.1: Difaktogram pasir kuarsa dengan 3 perlakuan

Tabel 4.2: Fasaon quartz pada sampel yang dibandingkan dengan
data standar

20 intensitas (%)
data standar Data standar

26,66 26,65 100,00 100

Tanpa kalsinasi 2R84 40.53 3 2z
50,14 50,14 31,67 14

59,94 59,95 16,45 9

26,62 26,65 100,00 100

N 20,84 20,85 17,57 22
kalsinasi 708C 50,11 | 50,14 | 68,08 14
59,91 59,95 15,10 9

26,71 26,65 100,00 100

L 20,93 20,85 18,81 22
kalsinasi 1008C 50,21 | 50,14 | 1537 14
60,03 59,95 8,05 9
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Menurut Horacio [14], kristalinitas dari silika @dh quartz,
kristobalit, tridimit dengan kestabilannya padatstértentu. Quartz
stabil pada 876C, tridimit stabil pada suhu 147G dan kristobalit
stabil pada suhu 1718C. Dari difaktogram diatas menujukkan
bahwa dalam suhu pemanasan ?00struktur kristal masih dalam
keadaan quartz. Selanjutnya dilakukan kembali katsi sampel
dengan pemanasan 100G dan dilakukan karakterisasi dengan
XRD. Hasil menujukkan bahwa sampel yang telah dikaki 1000
°%C masih menunjukkan bahwa sampel berada dalam cfaaetz
dilihat dari Tabel 4.2 dan Gambar 4.1.

Tabel 4.3:Rendemen silika xerogel pada berbagai perlakuan pas

kuarsa
. . Rendemen massa
No Jenis Pasir pH Xerogel (%)
1 Tanpa Kalsinasi 7 22,5
2 Kalsinasi 706C 7 10
3 | Kalsinasi 1000C | 7 23,5

Berdasarkan Tabel 4.3 bahwa rendemen massa sikkaged
menghasilkan data yang tidak signifikan pada masiaging sampel
dengan perlakuan yang sama. Hal ini disebabkan gpehgfasa
dalam struktur kristal pada seluruh sampel masland&eadaarn
quartz sehingga, tidak menghasilkan perbedaan yaggfikan.
Selanjutnya dengan proses sintesis yang dilakukagah perlakuan
temperatur pemanasan ekstraksi tinggi dan tekairaggitpada
stainless stell akan mengubah struktur kristal silika pada fasartqu
menjadi amorf dilihat pada Gambar 4.10. BerdasatkaBNT (
lampiran B.2.1.2), yang dilakukan bahwa sampel ikats pada
konsentrasi HCI 0,5 M berpengaruh terhadap hastesis silika
xerogel. Hal ini dikarenakan kelarutannya yang dinglalam
konsentrasi NaOH 1M dan fasa kristalinitasnya lebéndekati fasa
tridimit adnya pengaruh fasa sampel kalsinasi y&itlimit dengan
kestabilan kristalnya pada suhu 1470 menurut ller [38] bahwa
kelarutan tridimit dalam kondisi hidrotermal akaenmghilangkan air
yang berhubungan dengan padatan dalam waktu yamg fanpa
mengubah temperatur.
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Gambar 4.3.Spektronik IR pasir kuarsa Bangka kalsinasi 18D0
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Berdasarkan spektra IR Gambar 4.2 dan 4.3 menuajukk
bahwa terdapat serapan vibrasi regangan gugus dgiFiO-Si-O-Si
dan vibrasi bengkokan dari gugus Si-O-Si. Dari lkedata tersebut,
adanya perbedaan spesifik terdapat pada daerasivibengkokan
dari gugus Si-O-Si dengan panjang gelombang 458@tpel tanpa
kalsinasi dan 453,24 serta serapan 506,28 menujuk&gangan
asimetri Si-O-Si pada sampel kalsinasi.

Adanya perbedaan gugus fungsi pada sampel, teryiads
vibrasi asimetri Si-O-Si yang dimiliki oleh sampelisinasi 1006C,
intensitas pita serapan tinggi sehingga dapat ¢arpada spektrum
IR dan sebaliknya pada tanpa kalsinasi tidak adaibyasi asimetri
akibat intensitas pita serapan rendah sehingg& tidpat terbaca.
Adapun faktor yang menyebapkan tinggi rendahnyansitas adalah
dari pengaruh pemanasan yang dilakukan pada ksil4i680°C.

4.2 Studi Pengaruh Konsentrasi HCI Terhadap Sintesi Silika
Xerogel

Menurut Jak'far Sodiq [26], silika larut dalam saashasa
dan sulit larut dalam suasana asam. Penambahanbpadadapat
memisahkan silika dengan pengotor sebagai endapatam
penelitian ini, penambahan 32 mL NaOH 1 M dilakukamuk
memperoleh larutan natrium silikat dari disosiadléka pada larutan
NaOH tersebut sesuai persamaan reaksi 4.1:

SiOZ(S) + 2Na0hgq) ~ Ty Nﬁio\g(aq)*‘ H20(|) 4.1

Selanjutnya dilakukan pemanasan pada suhu unggu y
210 °C padahotplate menggunakarstainless stell dengan waktu
pengadukan selama 3 jam dengan penambahan agisguiésutan
habis. Hal ini dikarenakan, kelarutan silika padaipkuarsa dengan
larutan NaOH sangat rendah dan hasil uji XRD babkililka dalam
pasir kuarsa ini tidak dalam bentuk amorf melainkzha quartz.
Kemudian penggunaarstainless stell dalam pemanasan ini
menghasilkan kelarutan yang sangat besar yaittaseki50% baik
kalsinasi dan tanpa kalsinasi larut dalam NaOH. WienRobbert
[24] yang juga menggunakaminless stell ketika melarutkan silika
menyatakan tekanan dan temperatur yang tinggi akhasilkan
kelarutan maksimum vyaitu 1660 mg/kg pada suhu 3@0
Selanjutnya hasil dari ekstraksi pasir kuarsa mengkan stainless
stell mendapatkan filtrat berwarna kuning bening dadapan yang
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dihasilkan berwarna coklat gelap dengan berat redta-endapan
yang dihasilkan adalah0,5 gram dari 1 gram sampel .

Pada penelitian yang dilakukan dalam variasi ifakdkan
tahap variasi dengan dua kondisi sampel perlakwangy \oerbeda
yaitu sampel yang dilakukan kalsinasi pada suh® £G0dan tanpa
kalsinasi. Dalam uji dua sampel yang berbeda ilakdkan untuk
menguji optimasi dari kedua sampel didasarkan msifka xerogel
dan luas permukaan silika xerogel serta dilakukgrBNT untuk
mengetahui adanya pengaruh dari masing—-masing hivase
terhadap hasil yang diperoleh.

Masing—masing sampel (kalsinasi dan tanpa kalginasi
dilarutkan dalam NaOH 32 mL dan dipanaskan didasteinless
sel pada suhu 210°C dengan pengadukan selama tiga jam,
dilakukan pemanasan dengan suhu yang tinggi. Sétema)
dilakukan penambahan HCI dengan variasi konsenhiagiga pH
sangat asam yang bertujuan memberikan gugus udtuk
pembentukan gugus silanol (-Si-OH-) pada gel disgréngadukan
menggunakan magnetik stirer. Selanjutnya didiamkalama 30
menit sambil diaduk dengan magnetik stirer agatsiggembentukan
gugus silanol lebih cepat. Kemudian dilakukan pdretmn NaOH
1M hingga pH 7 sambil dilakukan pengadukan mengkgma
magnetik stirrer dan didiamkan selama 18 jam aggadi proses
pembentukan polimerisasi gel dengan sempurna, &aneenurut
Kalapaty [12] pembentukan gel yang optimum beraatiapH 7 dan
waktu pematangan gel 18 jam. Silika gel kemudidwritigkan di
dalam oven dengan temperatur 8Q selama 18 jam untuk
menghilangkan hidrat yang ada dalam gel kemudidmloing
beratnya dengan neraca analitik untuk mendapatikt@nndassa silika
xerogel. Dari massa yang telah diperoleh dilanjutkdengan
pengukuran luas permukaan menggunakan larutanemdiiu

Dari Tabel 4.4 dan 4.5. menyatakan bahwa pada gdzatzan
konsentrasi HCI pada larutan natruium silikat mersjkan
perbedaan volume penambahan HCI dan NaOH. Halisebebkan
semakin rendah pH dan semakin kecil konsentrasi K&ig
ditambahkan maka akan semakin banyak volume HClg yan
dibutuhkan. Berdasarkan Tabel 4.2 dan 4.3, semegingkatnya
konsentrasi HCI maka volume penambahan HCI hinghia 1p
semakin menurun dan penambahan NaOH 1 M hingga getinakin
meningkat. Hal ini disebabkan adanya pengaruhHajtolisis pada
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HCl dengan semakin meningkatya volume HCI| maka ldfrat
semakin menurun maka penambahan volume HCI semaddimurun
sesuai reaksi 4.2 dan 4.3.

Reaksi hidrolisis :

NBQSiQ(ao) + H20(|) + 2HCkaq) e Si(Ol‘l&aq)'F 2 NaCl 4. 2
Reaksi kondensasi :

OH OH OH OH
dimerisasi | : 4 3
HO—Si——OH + HO—Si OH HO—Si 0—S8i——O0H + H,0 .
OH OH OH OH
asam metasilikat
0 o
OH OH HO—Si 0O—=si—0----
i . polimerisasi ‘
Ho—s‘l—o— S‘|—0H pt X + aH0
on oH ! |
OH—Si O—Si O----
OH OH

Tabel 4. 4. :Pengaruh konsentrasi HCI tanpa kalsinasi

Volume b SOupe Luas
[HCI] penambahan | Massa

pH HCI permukaan

M [mL] NaOH pH 7 (gram) )

[mL]

0,5 1 39,2 2,3 0,225 6,8285
1 1 22,9 2,2 0,225 6,7885
2 1 11,9 4,5 0,34 6,9435

Tabel 4. 5. :Pengaruh konsentrasi HCI dengan kalsinasi 000

Volume Luas

[HCI] H Volume penambahan Massa ermukaan
M PPl Hel[mL | NaOH1MpH7| (gram) | PEMUX
[mL] (m°g™)

0,5 1 39,2 23 0,19 9,0595

1 1 22,9 2,2 0,235 7,2525

2 1 11,9 4,5 0,22 8,6685
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Selanjutnya bila penambahan asam berlanjut maksekrasi —
SiO-berkurang dan -SIOH bertambah dan berakibatksrea
berlangsung lambat. Hal ini disebabkan, semua gu@i® telah
terprotonasi sehingga tidak ada atom O vyang efeltituk
menyerang atom Si. Apabila penambahan asam bdrkenyis maka
gugus silanol mengalami protonasi dan diikuti gdembentukan ion
silikonium =Si yang sangat efektif untuk diserang oleh atom @ dar
gugus silanol dan mekanisme reaksi 2.6 terjadi.

Pada keadaan ini peningkatan konsentrasi asam dapat
meningkatkan laju pembentukan gel [25]. Sehinggaa&i tinggi
konsentrasi asam yang ditambahkan maka pengaruseryekin
cepat reaksi hidolisis yang terjadi dan pengaruhdgéam luas
permukaan semakin besar akibat banyaknya gugusokilgang
terikat pada larutan metilen biru.

Penambahan asam silikat memberttyérosol, dan mengalami
polimerisasi pada saat kondensasi. Selanjutnyan&aie merupakan
produk akhir yang dapat menguap maka akan membegatinga
tiga dimensi yang kaku akibat ikatan silang polirdengan pelarut
yang dianamakan gel [6].

HO HO HO 0 \
O\é/o\\ /0\5./ \s./O\S'/O‘)x
P L | Si // /
<\ / | o
o} /O 0 v O\Sl
\sl >S-\/ O/ \O
o 0 o\ OH - / - /O%—
\/O\Sl/o\s /O\SI/ si— ol
(——o/s / /I W o/
fo) O HO HO o O\SI/
\s|)( \<)(

Gambar 4.4: Polimer yang terbentuk pada jaringan silika [6]

Berdasarkan pengaruh konsentrasi yang ditambaldtaadap
bentuk silika xerogel yang dihasilkan, pada santaepa kalsinasi
terlihat bentuknya padat serta sedikit rapuh dadapaampel
kalsinasi terlihat bentuk silika xerogel ada yaagat pada HCI 1 M,
pecah-pecah pada HCI 0,5 M dan HCI 2 M serta rajaydat dilihat
pada Gambar 4.5 tetapi dalam pengaruhnya padapkmsukaan
menurut uji BNT, sampel kalsinasi ada pengaruhnigal ini
diakibatkan ikatan polimer pada sampel kalsinasniiieg pori yang
besar akibat struktur kristal mendekati keadaadintit sedangkan
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pada sampel tanpa kalsinasi memiliki pori yang ledat struktur
kristal sampel masih dalam fasa quarts.

F

Gambar 4.5:.Pengaruh konsentrasi HCI dan sampel terhadap
bentuk gel

Berdasarkan hasil analisis ragam pada uji F untekoari
pengaruh perlakuan terhadap respon yang diukurgagbana
ditunjukkan pada (Lampiran B 2.1.2). Data yang difeh, hasil dari
luas permukaan silika xerogel dan massa silikagednmenunjukkan
data yang signifikan oleh karena itu dilakukan BNT untuk
mengetahui adanya pengaruh luas permukaan silikagede dan
massa silika xerogel.

Hasil perhitungan berdasarkan Tabel 2.7. dengamgueakan
uji F diperoleh pada faktor A (pengaruh sampelikalsi 1000°C
dan tanpa kalsinasi) = 46,83825. Nilai F hitungebut lebih besar
dari F tabel 5% dan 1% jadi dapat diasumsikan paidperbedaan
sangat nyata antara perlakuan jenis sampel yanpeder yaitu
kalsinasi dan tanpa kalsinasi pada luas permukddw@ serogel
sedangkan nilai faktor P dapat diasumsikan berbegata
konsentrasi HCl terhadap luas permukaan silika gedroNilai
interaksi antara jenis sampel dan konsentrasi ld@lapat berbeda
nyata dikarenakan nilai F hitung > F tabel. seningga pengaruh
yang nyata pada konsentrasi HCl terhadap luas peanusilika
xerogal.

Selanjutnya hasil perhitungan dari BNT luas permanka
terhadap konsentrasi HCIl. Hasil perhitungan BNT apauteraksi
pengaruh jenis sampel yang berbeda dan konseigrasidap luas
permukaan gel didapatkan hasil interaksi perbedageata pada
perlakuan A1P1 yaitu perlakuan kalsinasi dengarséwotnasi HCI O,
5 M berbeda nyata dengan A2P2 yaitu perlakuan tdatsinasi
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dengan konsentrasi HClI 1 M, antara pada perlakudR1Ayaitu

perlakuan kalsinasi dengan konsentrasi HCI 0,5 kbdma nyata
dengan A2P1 vyaitu perlakuan tanpa kalsinasi dergarsentrasi
HCI 0,5 M , antara pada perlakuan A1P1 aitu pedaklalsinasi
dengan konsentrasi HCI 0,5 M berbeda nyata dend23Ayaitu

perlakuan tanpa kalsinasi dengan konsentrasi HZl Berdasarkan
uji nilai BNT diketahui konsentrasi HCI| yang bergaruh terhadap
luas permukaan silika xerogel adalah pada perlakA\HRL yaitu

pada sampel kalsinasi dengan konsentrasi HCI ad@lah M.

Selanjutnya hasil uji BNT dari massa silika xeroggg didapatkan,
tidak terdapat pengaruh apapun terhadap massa séiogel dengan
konsentrasi HCI

Berdasarkan hasil data yang didapat diketahui bammaasa
produk yang terbesar dalam sintesis silika xerdgelapat pada
konsentrasi HCI 2M tanpa kalsinasi yaitu 0,36 gram.

Selanjutnya, pengaruh sampel kalsinasi terhadaps lua
permukaan yang diperoleh terjadi peningkatan ygesiSk pada
konsentrasi 0,5 M HCI dibandingkan tanpa kalsinddal ini
diakibatkan dalam kalsinasi 1000C adanya perubahan fasa
kristalitas, sehingga kelarutan dalam NaOH menjadigi. Pada
penambahan konsentrasi HCl 0,5 M terjadi prosesopisasi H
sebagian gugus siloksi menjadi gugus silanol keamudugus silanol
ini akan membentuk polimerisasi pada jaringan ailékdanya gugus
siloksan (Si-O) dimana atom*Oyang terdapat pada gugus siloksan
akan berikatan dengan iorf'Ndari senyawa metilen biru sehingga
terjadi proses adsorpsi. Apabila jumlafi @ada gugus siloksan lebih
banyak, maka kemampuan silika serogel dalam mepymtilen
biru lebih banyak juga, hal ini disebabkan konsesitHCI 0,5 M
memprotonasi H menghasilkan gugus silanol lebih sedikit
dibandingkan dan gugus siloksan memiliki atofny@ng berlimpanh.
Sehingga dari data yang diperoleh dari uji BNT,viiatkonsentrasi
HCI 0,5 M memiliki gugus siloksan yang lebih banyikandingkan
konsentrasi HCI pada variasi lain sehingga pengsmhberada
dalam luas permukkan yang didapatkan yaitu 9,05§'mMassa
terbesar pada sampel tanpa kalsinasi yaitu 0,3#n.gkdal ini
dikarenakan semakin tinggi konsentrasi asam makabgetukan
gugus silanol dan siloksan dalam pembentukan polisegnakin
banyak. Sehingga poimer—polimer saling berikatém dangan yang
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lain maka rangkaian struktur polimer silika xerodmdrpengaruh
terhadap massa silika xerogel yang didapatkan

4.3 Studi Optimasi Waktu Pematangan Gel Dalam HasiGintesis
Silika Xerogel

Hasil optimasi pengaruh konsentrasi HCI| terhadags lu
permukaan silika xerogel dan massa silika xerogemberikan
pengaruh besar terhadap optimasi waktu pematangiatedadap
sintesis silika xerogel. Kondisi waktu pematangaremitiki
pengaruh besar pada bentuk polimer silika gel [2B]aktu
pematangan pada gel yang masih basah dalam laletiolic pada
prekursor silika disebabkan adanya proses hidsolisindensasi dan
presipitasi pada penambahan monomer kedalam strggdtu

Berdasarkan Gambar 4.6, grafik yang paling menwnkiitik
tertinggi dalam waktu pematangan gel terdapat padiapat pada
waktu pematangan gel 12 jam. Hal ini mengindikasikmhwa
adanya gugus -O dari Si-O yang melimpah pada pexaiulsilika
xerogel pada waktu 12 jam ini mamapu untuk menyenapilen
biru.

7.6
7.5
—~ 7.4
7.3
7.2

7.1
12 18 24

Waktu Pematangan Gel (Jam)

(m2g-1

Luas Permukaan Silika
Xerogel

Gambar 4.6: Grafik pengaruh waktu aging terhadap luas permukaan

Selanjutnya dari hasil uji F tidak ada pengaruhgysignifikan
terhadap massa yang dihasilkan pada massa silikgetedan luas
permukaan silia xerogel pada waktu pematangan Tgghpi dari
grafik yang disajikan waktu pematangan gel menlkgokl2 jam
merupakan waktu yang optimum.
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Menurut Ram Prasad [4], semakin tinggi kenaikarktwa
pematangan gel dapat mengurangi luas permukaaninHaksuai
dengan grafik antara luas permukaan silika xeragelgan waktu
pematangan gel yang dihasilkan. Pada waktu penstaedih dari
12 jam, terjadi polimerisasi tarikan yang kuat eatgugus Si-O-Si,
selanjutnya akibat interaksi yang sangat kuat pori- dalam
jaringan gel akan semakin mengecil akibat mengalami
pengekrucutan. Sesuai dengan penelitian yang sebgiu [25],
semakin tinggi waktu pematangan maka kekuatannkatingan gel
akan semakin kuat maka akan terjadi penggerutann@gm dalam
kemampuannya untuk mengadsorp larutan metilen s@makin
berkurang dengan bertambahnya waktu.

Berdasarkan Gambar 4.7 bahwa massa silika xerogel
mengalami peningkatan saat penambahan waktu pegaatagel.
Semakin tinggi waktu pematangan gel makan semad&arbmassa
yang diperoleh. Merujuk dari penelitian yang sebelya [25],
semakin tinggi waktu pematangan maka kekuatanrnkatingan gel
akan semakin kuat maka akan terjadi penggerutdamdaenelitian
yang dilakukan ini waktu pematangan gel pada 12rj@nghasilkan
silika gel dengan bentuk yang pecah—pecah kemudBnjam
menghasilkan silika gel dengan bentuk sedikit bexui dan 24 jam
menghasilkan silika xerogel dengan bentuk tidalapgmecah seperti
yang ditujukan pada Gambar 4.8.

0.25
0.2
0.15
0.1
0.05

Massa silika xerogel
(gram)

12 18 24
Waktu Pematangan gel ( Jam)

Gambar 4.7: Grafik pengaruh massa silika xerogel terhadap siaria
waku pematangan gel
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Gambar 4.8: Bentuk silika xerogel berdasarkan waktu pematangan
gel

4.4 Karakterisasi Uji Spektronik IR dan XRD pada siika xerogel

Hasil sintesis silika xerogel dengan konsentrasi 81& M pada
waktu pematangan 12 dikarakterisasi dengan spektrdnrIR untuk
mengetahui gugus yang terdapat pada silika xerd@midasarkan
hasil spektra infamerah terhadap sintesis silikaogel yang
dihasilkan bahwa Gambar 4.9 menunjukkan adanyspaergang
melebar di daerah 3468, 84 ¢rang menujukan vibrasi rentangan
gugus—OH dari Si--OH. Adanya gugus —OH dipertegaeagdn
adanya puncak pada spektra inframerah pada bilaggiombang
1641,31 crit yang menunjukkan adanya bengkokan —OH dari Si-
OH. Pada pita serapan 1080, 06'cmenunjukkan adanya vibrasi
regangan Si-O dari Si-O-Si. Pita serapan yanggaifa 462,88 cih
yang menunjukkan vibrasi bengkokan dari Si-O-Si
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Conk
26=18,69
100 — n‘ II
0 T T T T T T T
0 0 0 50 60 % @
Posl lon [ 2T W]C oppe 1€ 1l

Gambar 4.10: Ditaktogram Silika xerogel hasil sintesis’ siika ogel
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Berdasarkan uji XRD dari sampel silika xerogel yaligeroleh
hasil sintesis silika xerogel, didapatkan difaktogrdengan puncak
yang melebar pada&2 = 18,69 dan menunjukkan bahwa silika
xerogel yang diperoleh dari hasil sintesis silikaogel berfasa amorf
dengan gambar difaktogram ditunjukkan pada Gamii#x. 4
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BAB V
PENUTUP

5.1. Kesimpulan
Berdasarkan hasil dari penelitian sintesis silikarogel
didapatkan
1 Konsentrasi HCl dan waktu pematangan gel pacesss
silika xerogel berpengaruh terhadap hasil sintesii&a
xerogel. Kondisi optimum yang didapatkan adalahapad
konsentrasi HCI 0,5 M dan waktu pematangan geaf® |
2 Hasil karakterisasi XRD menyatakan bahwa siieogel dari
hasil sintesis menunjukkan fasa amorf. Berdasatkasil
spektra IR didapat serapan melebar di daerah 34688
yang menunjukkan adanya gugus OH dari Si-OH darasib
regangan Si-O dari Si-O-Si pada daerah 1080,06dengan
warna silika xerogel keruh dan pecah-pecah serés lu
permukaan optimum didapatkan 9,059%™

5. 2. Saran

Dalam mensintesis silika dari bahan alam harus rhama
lebih lanjut tentang sifat bahan alam dalam ketamuya agar hasil
sintesis yang didapatkan lebih optimal.
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Lampiran A
Tahapan penelitian yang dilakukan

Preparasi sampel

-

karakterisasi sampel dengan XRF , XRD dan FTIR

-

Sintesis silika xerogel dengan variasi konsentrasi HCI 0,5 M} 1M
dan2 M

-

Karakterisasi sintesis dengan dengan metilen KRRD dan
FT-IR

5

Sintesis silika xerogel dengan variasi waktu pengda gel 12,
18, 24 jam

V

Karakterisasi hasil sintesis silika xerogel mengduam metilen
biru
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A.1 Preparasi sampel

Pasir kuarsa

- Digerus dengan mortar

- Diayak dengan ayakan 200 mesh
- Dikalsinasi 1000C

- Di karakterisasi dengan XRF

Sampel pasir kuarsa

A. 2 Sintesis Silika Xerogel variasi HCI dengan sapel kalsinasi
dan tanpa kalsinasi

Sampel pasir kuar

— Ditimbang massa Si@alam neraca analitik

— Ditambahkan 32 mL NaOH 1M

— Diaduk dengan pengaduk magnet selama 1 jam
— Disaring dengan kertas saring halus

Filtrat

— ditambah HCI variasi0,5,1,2 M hingga pH 1
- didiamkan selama 30 menit

- ditambahkan NaOH 1 M hingga pH 7

— didiamkan selama 18 jam agar terbentuk gel

Gel

— dicuci gel dengan 100 mL aquades
- dikeringkan pada suhu 8Q selama 18 jam

Silika xerogel
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A.3 Sintesis Silika Xerogel variasi waktu pematanga 12,18, dan
24 jam

Sampel pasir kuar

— Ditimbang massa Si@alam neraca analitik

— Ditambahkan 32 mL NaOH 1M

— Diaduk dengan pengaduk magnet selama 1 jam
— Disaring dengan kertas saring halus

Filtrat

- Ditambah HCI 0, 5M hingga pH 1

- didiamkan selama 30 menit

— ditambahkan NaOH 1 M hingga pH 7

- didiamkan dengan variasi waktu pematangan gel82ah 24
jam

Gel

— dicuci gel dengan 100 mL aquades
- dikeringkan pada suhu 8@ selama 18 jam

Silika xerogel

A.4. Karakterisasi Silika Xerogel
A.4.1. Penentuan Luas Permukaan Spesifik dengan Mkgn Blue
A.4.1.1. Penentuan Panjang Gelombang Maksimum

Larutan Metilen Biru 10 ppm

— Spektrofotometer UV-Vis

— Diukur Absorbansinya pada panjang gelombang 500- 70
nm

- Ditentukan panjang gelombang maksimum déedilen biru

Panjang gelombang maksimum
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A.4.1.2. Pengukuran Kurva Baku Metilen biru

Larutan Metilen Birul0 ppm

— Larutan induk dipipet sebanyak 0,5 ; 1, ;1, 5; 2;
2,5 mL

— Diencerkan dalam labu ukur 100 mL

— Diukur Absorbansinya pada panjang gelombang
maksimal

\4

Kurva kalibrasi metilen biru

A.4.1.3. Penentuan Bilangan Metilen biru
Padatan xerogel

— ditambahkan Larutan metilen biru 10 ppm
— dikocok selama 1 jam
— disaring dengan kecepatan 125 rpm

Filtrat

— diukur Absorbansinya pada panjang gelombang
maksimum

\ 4
Bilangan Metilen biru

A.4.1.4. Penentuan Kadar Metilen biru Sisa
Larutan metilen biru setelah diadsorpsi

— diukur Absorbansinya pada panjang
gelombang maksimum

- diplotkan pada persamaan kurva baku

- ditentukan konsentrasi sisa

A\ 4
Kadar netilen birt sise
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Lampiran B: Perhitungan
B.1. Perhitungan Pembuatan Larutan
B.1.1. Perhitungan Pembuatan Larutan NaOH 1 M

Perhitungan dalam mengetahui massa NaOH 1 M yang
digunakan melalui perbandingan mol yang diasumsilkengan:
massa sampel yang digunakan 1 gram, kandunga &mndsampel
pasir kuarsa 96%. Jadi massa silika dalam pasialadgram x 96%

= 0,96 gram.
Mol SiO,= 0,96 gram/ 64 gram. mbl
= 0,016 mol
Mol NaOH = 2 X mol silika
=2 x 0,016 mol
= 0,032 mol
Untuk larutan NaOH 1 mol/L = 0,032mol x a L
=0,032 L
=32 mL

B.1.2. Perhitungan Pembuatan Larutan HCI 0,5 M
Pembuatan HCI 0,5 M dengan BM HCI = 36,45 gram mol
pada HCl pekat 37% dilarutkan dalam 100 mL aquatkrsgan
banyaknya volume HCI yang digunakan pada perhitugaikut:
Mol HCI = [HCI yang digunakan] x 0,1 L
=0,5mol. ' x 0,1 L
= 0,05 mol
Massa HCI = mol HCI x BM
= 0,05 mol x 36,45 gram. ol
=1,8225 gram

massaHCl
Volume HCI =
37% xBJ

1,8225 gram
0,37 gramx 1,1991 ml

=4,14 mL

B.1.3. Perhitungan Pembuatan Larutan HCI 1 M
Pembuatan HCl 1 M dengan BM HCI = 36,45 gram ol
pada HCI pekat 37% dilarutkan dalam 100 mL aquatkrsgan
banyaknya volume HCI yang digunakan pada perhitugaikut
Mol HCI = [HCI yang digunakan] x 0,1 L
=1mol. 'x0,1L
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= 0,1 mol

Massa HCI = mol HCI x BM
= 0,1 mol x 36,45 gram. mobl
= 0,1 gram

HCl
Volume HC| =224
37% xBJ

0,1 gram
0,37 gramx 1,1991 ml
= 8,27 mL

B.1.4. Perhitungan Pembuatan Larutan HCI 2 M
Pembuatan HCl 2 M dengan BM HCI = 36,45 gram ol
pada HCl pekat 37% dilarutkan dalam 100 mL aquatkrsgan
banyaknya volume HCI yang digunakan pada perhitugaikut:
Mol HCI = [HCI yang digunakan] x 0,1 L
=2mol. L'x0,1L
=0,2 mol
Massa HCI = mol HCI x BM
= 0,2 mol x 36,45 gram. nol
= 7,29 gram

massaHCl
Volume HCI =
37% xB]J

7,29 gram
0,37 gramx 1,1991 ml

= 16,6 mL

B.2. Data kurva standar Metilen biru
Panjang gelombang maksimum 664, 4
Tabel B.2: Absorbansi larutan standar ditétilen biru

[Metilen biru] ppm | Absorbansi
0,5 0,083
1 0,189
1,5 0,293
2 0,395
2,5 0,499
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Gambar B.2: Grafik data kurva standar dari larutan metilenu bi

B. 2.1. Perhitungan

B.2.1.1.2. Perhitungan Luas Permukaan Pada SampelaBir

Kuarsa
Persamaan regresi linier » ¥y =0,1969x
Berat sampel : 0,100 g
Absorbansi 1 0,201

Konsentrasi metilen biru awal : 10 ppm

Konsentrasi metilen biru akhir :

y = 0,1969x
0,201 = 0,1969x
_o201 _
X = 01969  opPP™

Konsentrasi MB teradsorpsi = konsentrasi metilen &wal — akhir

= (10 - 1,02) ppm
= 8,98ppm

Massa metilen biru terserap &
8,98™I/ % 0,025 L
0% L = 2,245
©~ 00,1648 x 103mg ’
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Luas permukaan sampel)S

2,245 x 6,02 x 10"*mol~* x 197,20 m?
B g
319,867/ 1

2
> =8331™M"/,

Jadi, luas permukaan sampel dengan menggunakangdnilanetilen

biru sebesar 8,331%g

Tabel B.3. Penentuan Luas Permukaan dengan konsentrasi HCI
pada sampel kalsinasi

[HCI] Massa . . Qe Luas

M Xerogel | Absorbansi| Fp| [Sisa]M (mg/gram) Permukaan
(gram) (m2g-1)

0,5 (1) 0,1 0,201 1 1,021 2,245 8,331
0,5 (2) 0,1 0,068 1 0,345 2,414 8,958
1(1) 0,1 0,267 1 1,356 2,161 8,020
1(2) 0,1 0,087 5 2,209 1,948 7,229
2(1) 0,1 0,263 1 1,336 2,166 8,039
2(2) 0,1 0,054 1 0,274 2,431 9,024

Tabel B.4. : Penentuan Luas Permukaan dengan konsentrasi HCI
pada sampel tanpa kalsinasi

massa Qe Luas
[HCIIM xerogel | Absorbansi| Fp| [Sisa]M (mglgram) Permukaan
(gram) e (m2g-1)
0,5(1) 0,1 0,182 1 0,924 1,939 7,197
0,5 (2) 0,1 0,365 1 1,854 1,741 6,460
1(1) 0,1 0,304 1 1,544 1,807 6,706
1(2) 0,1 0,263 1 1,336 1,851 6,871
2(1) 0,1 0,153 1 0,777 1,971 7,314
2(2) 0,1 0,337 1 1,712 1,771 6,573

Tabel B.5 Penentuan Luas Permukaan Pada Waktu Pematangan Ge

massa F Luas
xerogel | absorbansi [M] [sisa] M | Qe(mg/ gram)| permukaan
(gram) . (m2g-1)

0, 1088 0,17 1 0, 863 0, 863 2,099 7,791
0, 1079 0, 091 5 0, 462 2, 31( 1, 781 6, 612
0, 1017 0, 459 1 2,331 2,331 1, 885 6, 996
0, 1025 0, 392 1 1, 990 1, 99( 1,953 7, 250
0, 1021 0, 248 1 1, 259 1, 259 2,140 7,943
0, 1093 0,272 1 1, 381 1,381 1,971 7, 316
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B.2.1.2 Analisa Penentuan Optimasi Luas Permukaanérhadap
Konsentrasi HCI
Tabel B.6. : Data Hasil Perhitungan Luas Permukaan silika »arog

pada sampel kaslinasi dan tanpa kalsinasi

Ulangan Luas Total Luas Rerata

Perlakuan el permukaan (fiy”) permukaan LS
M | I (ng. 1) perrr; u_liaan

(mg)
0,5 9,161 8,958 18,119 9,0595
Kalsinasi 1 7,276 7,229 14,505 7,2525
2 8,313 9,024 17,337 8,6685
0,5 7,197 6,46 13,657 6,8285

Tanpa

kalsinasi 1 6,706 6,871 13,577 6,7885
2 7,314 6,573 13,887 6,9435

Tabel B.6.1. :Data Total Hasil Perhitungan Luas Permukaan silika
xerogel

Faktor A : leJals permukaan
Faktor P m°g
[HCI] M R (Tanpa e Rerata
Al (kalsinasi) Kalsinasi
alsinasi)
P1 18,119 13,657 31,776 15,888
P2 14,505 13,577 28,082 14,041
P3 17,337 13,887 31,224 15,612
Total 49,961 41,121 91,082
rerata 24,9805 20,5605
Catatan : Faktor A = luas permukaan silika xeroofef
Faktor P = [HCI] M
Perhitungan :
. [ (Total)"2 _(91,082)72 _
Faktor Koreksi (FK) banyaknya pengamatan (r.a.b) N (2.2.3) = 691,3276

JKT = JumLah kuadrat nilai pengamatan — FK =70233691. 3276
= 10,987
FK=701,4811-691. 3276= 10.

15349
JKG = JKT — JKP = 10. 987-10. 15349 =0,834207

JKPerlakuan _(jumLah Total Perlakuan)”2

T

JKA = (jumLah Total "rfzrafFaktorA)’Q FK = (41,1621)"2 —691,3276 = 6.
512133
JKP :(]umLah Total Taraf Faktor P)2 FK = 49961)"2 691,3276 = 1,985

ra
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JKAP = JKPerlakuan — JKA — JKB = 10,15349 — 6,513213985 =
1,6561

Tabel B.6.2. :Tabel sidik Ragam

SK DB | JK KT Farrune FTE.;*;OEL FTlAOB/OEL
PERLAKUAN | 5 | 10,15| 2,03 14,61 4,39
FAKTOR A 1 | 651 | 651| 4684=| 5099 13,75
FAKTOR P 2 | 1,9 | 099 7,14* 5,74 10,92
AP 2 1,7 | 0,83 5,96* 5,74 10,92
GALAT 6 | 083 | 014
TOTAL 11

**=sangat berbeda nyata, *= berbeda nyata
Hasil F hit > F tabel, maka terima Ho maka pengasmunasi sampel
dan konsentasi HCI berpengaruh terhadap luas pa@mnulsilika
xerogel maka dilanjutkan analisa uji BNT untuk metadpui variasi
yang berpengaruh.
Keterangan : Faktor A = luas permukaan silika xefogg™”

Faktor P = [HCI] M
Pergitungan BNT :
SED :vm

r
_v2x0,139035

2
=0,728

Perlakuan A :

BNT 5% = 5,99 X 0,3728
= 2,233511

BNT 1% = 13,75 X 0,3728
=5,127008

Perlakuan B :

BNT 5% = 5,74 X 0,3728
= 2,140293

BNT 1% = 10,92 X 0,3728
=4,071776

Perlakuan AP :

BNT 5% = 5,74 X 0,3728
= 2,140293
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BNT 1% = 10,92 X 0,3728
=4,071776

Tabel B.6.3. :Tabel Analisis BNT jenis sampel kalsinasi dan tanp
kalsinasi terhadap luas permukaan silika xerogel

A2 Al = .

Rerata =20,5605 24,9805 Notasi
A2 = 20,5605 a
Al = 24,9805 4,42* b

*= perbeda nyata
Keterangan :Al = Luas permukaar’¢i) dengan sampel kasinas

kalsinasi

A2 = Luas permukaan (ig") dengan sampel tanpa

Tabel B.6.4. :Tabel analisis BNT Konsentrasi HCI terhadap luas
permukaan silika xerogel

15 P1=15,Ei!88 notasi

rerata P2 =14,041 P3 =15,61
P2=14,041 a
P3=15,615 1,574
P1=15,888 1,847 0,278 c

Keterangan : P1 = Luas permukaarigf dengan [HCI] 0,5 M
P2 = Luas permukaan {git) dengan [HCI] 1 M
P3 = Luas permukaan {git) dengan [HCI] 2 M

Tabel B.6.5. :Analisis interaksi jenis sampel dan luas permukaan

silika xerogel
rerata 6,7885| 6,8285| 6,9435| 7,2525] 8,6685 | 9,0595 | .
A1P2 | A1P1 | A1P3 | A2P2 | A2P3 | A2P1
6,7885 A1P2 a
6,8285 A1P1| 0,04 b
6,9435 A1P3| 0,155] 0,115 c
7,2525 A2P2| 0,464] 0,424 0,309 d
8,6685 A2P3| 1,88 1,84 1,725 1,416 e
9,0595 A2P1| 22714 2,231 2,116 1,807 0,391 f

*= perbeda nyata
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B.2.1.3 Analisa penentuan optimasi luas permukaanethadap
waktu aging

Tabel B.7 : Luas permukaan hasil sintesis silika xerogel twapa

waktu aging
Waktu Luas permukaan (fg?%) Rata -
pematangan | Il Total rata
12.00 7,792 7,250 15,042 7,521
18.00 6,612 7,943 14,555 7,278
24.00 6,997 7,316 14,313 7,157
total 43,9100 21,955

Selanjutnya dilakukan uji F untuk mengetahui adasrrgaruh pada
masing- masing perlakuan
Perhitungan :

. _ (Total)"2 (43910072 _
Faktor Koreksi (FK) banyaknya pengamatan (rab) (223) 321,354

JKT = JumLah kuadrat nilai pengamatan — FK = 322 /321,354
=1,221

FK= 321,492 - 321,354

=0,138
JKG = JKT — JKP =1,221-0,138 = 1,084
KT Perlakuan

c. KT Perlakuan = JKP/Db perlakuan = 0.138/2 = 0,069

d. KT Galat Percobaan = JKG/Db Percobaan = 1,084/3610
Friung = KT Perlakuan/ KT Galat Percobaan = 0,069/0,361181
Ftabel 5%=9155
Berdasarkan analisa diatas,ufy < Fawer maka tolak Ho maka
variasi waktu pematangan terhadap luas permukdia sierogel
tidak berpengaruh

_(jumLah Total Perlakuan)"2
r

JKPerlakuan
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