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ABSTRACT

Synthesis and characterization of mesoporous silica material SBA-15 with ultrasonic assisted sol-gel method
using acetic acid solvent has been conducted. The mesoporous silica material SBA-15 was characterized by
N, adsorption/desorption Analysis, Small Angle X-Ray Diffraction (SAXRD), Scanning Electron
Microscopy (SEM), Fourier Transform Infrared (FTIR). SBA-15 material resulted from the calcination
method for template removal has a surface of 876 m®/g, a pore volume of 5,1 cm’/g and a pore diameter of
1,13 nm. The SAXRD pattern of SBA-15 showed three distinctive peaks with Miller indeces of 100, 110 and
200 respectively. The morphology of the SBA-15 material has the form of aggregate particles with a reguler
cylindrical structure on the particles. Infrared spectra of SBA-15 showed the presence of functional groups,
namely Si-O-Si, Si-OH and —OH.
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ABSTRAK

Sintesis dan karakterisasi material silika mesopori SBA-15 dengan Ultrasonic Assisted Sol-gel Method
menggunakan pelarut asam asetat telah dilakukan. Material silika mesopori SBA-15 dikarakterisasi
menggunakan N, adsorption/desorption Analysis, Small Angle X-Ray Diffraction (SAXRD), Scanning
Electron Microscopy (SEM), Fourier Transform Infrared (FTIR). Hasil karakterisasi material SBA-15
dengan metode kalsinasi untuk penghilangan femplate memiliki luas permukaan sebesar 876 m’/g, volume
pori sebesar 5,1 cm’/g dan diameter pori sebesar 1,13 nm. Pola SAXRD material SBA-15 menunjukkan tiga
puncak khas dengan nilai indeks miller [100], [110] dan [200]. Morfologi material SBA-15 memiliki bentuk
partikel agregat dengan struktur berbentuk silinder yang teratur pada partikelnya. Spektra Inframerah
material SBA-15 menunjukkan adanya gugus fungsi yaitu Si-O-Si, Si-OH dan —OH.

Kata Kunci: Silika Mesopori, SBA-15, Sonikasi

PENDAHULUAN (Santa  Barbara Acid-15) adalah substrat

Material mesopori merupakan salah satu mesopori yang memiliki pori-pori berbentuk
material berpori besar yang berdiameter 2-50 nm silinder dengan volume pori yang lebih kecil [4].
[1], bersifat solid [2], dan memiliki porositas Pembentukan SBA-15 biasanya digunakan
yang teratur [3]. Silika mesopori mengandung TEOS (tetraetilortosilikat) dan TMOS
pori-pori yang beragam, volume pori yang besar, (tetrametilortosilikat) sebagai sumber utama
diameter pori dan kelompok fungsional tertentu silika [5]. TEOS berupa senyawa yang tidak
yang disesuaikan pada permukaannya. SBA-15 berwarna dan memiliki wujud cairan serta
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termasuk senyawa silikon ester. Senyawa silikon
ester yaitu suatu senyawa silikon yang
mempunyai unsur oksigen yang berada di antara
silikon dan gugus organik [6].

Pembuatan material silika mesopori
dengan metode sol gel atau metode hidrotermal
membutuhkan waktu yang cukup lama. Menurut
penelitian Zhao et al (1998) [7] pembuatan SBA-
15 menggunakan pluronik 123 sebagai template,
pelarut HCl sebagai katalis dan TEOS sebagai
sumber silika. Proses pembentukan silika
dilakukan melalui pengadukan selama 20 jam.
Untuk mempercepat proses pembuatan material
silika  dapat dilakukan dengan  bantuan
gelombang ultrasonik atau metode sonikasi.
Metode sonikasi merupakan metode yang
memanfaatkan gelombang ultrasonik dengan
rentang frekuensi 20 kHz dan mampu
mempercepat waktu kontak antara sampel dan
pelarut [8].

Asam asetat (CH;COOH) merupakan
senyawa berbentuk cairan yang memiliki bau
menyengat, tak berwarna dan memiliki rasa asam
yang tajam serta larut dalam air [9]. Dalam
sintesis material silika mesopori biasanya
digunakan asam kuat sebagai katalis dan pemberi
suasana asam. Maka, pada penelitian ini
dilakukan sintesis material silika mesopori SBA-
15 menggunakan asam asetat (CH;COOH).
Karakteristik fisik dan kimia dari material SBA-
15 yang dihasilkan dianalisis menggunakan N,
Adsorption Desorption Analysis, Small Angle X-
Ray Diffraction (SAXRD), Scanning Electron
Microscopy (SEM) dan Fourier Transform
Infrared (FTIR).

METODOLOGI PENELITIAN

Alat yang digunakan dalam penelitian ini
yitu Erlenmeyer, gelas ukur, termometer, pH
universal, cawan porselen, pompa vakum, corong
Buchner, oven, Furnace, Krisbow Ultrasonic
Cleaner 1400 mL dengan ultrasonic frequency 42
kHz, N, Adsorption Desorption Analysis Nova
Touch LX4, Small Angle X-Ray Diffraction
(SAXRD) D8-Advance Eco, Scanning Electron
Microscopy (SEM) Phenom Pro X dan Fourier
Transform Infrared (FTIR) BRUKER Alpha II.

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini
yaitu Pluronic 123 (poly (ethylene glycol)-block-
poly (propylene glycol) block-poly (propylene
glycol)), larutan CH3;COOH 2M, TEOS
(tetraortosilikat), larutan H,0,, Aquadest,
alumunium foil dan kertas saring.
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Prosedur Penelitian
Sintesis Material Silika Mesopori SBA-15
Sintesis material silika mesopori SBA-15
dilakukan dengan menggunakan 16 gram
pluronic 123 yang berfungsi sebagai template
dimasukkan ke dalam labu Erlenmeyer dan
dilarutkan dalam 600 mL larutan CH;COOH 2M
yang berfungsi sebagai katalis dan pemberi
suasana asam dengan metode sonikasi
menggunakan Krisbow Ultrasonic Cleaner 1400
mL dengan ultrasonic frequency 42 kHz. Sonikasi
dilakukan pada suhu 37-40°C sampai larutan
tercampur sempurna. Kemudian, 34 mL TEOS
tetes demi tetes ditambahkan ke dalam campuran
pada suhu 37-40°C, lalu disonikasi masing-
masing selama 3 jam. Setelah itu, didiamkan
selama 7  hari. Lalu, larutan campuran
dipindahkan ke dalam botol reagen dan
dimasukkan ke dalam oven pada suhu 100°C
selama 24 jam. Pada proses ini akan terjadi
pembentukan silika menjadi silika mesopori yang
disebut dengan proses aging atau pematangan.
Selanjutnya, campuran didinginkan dengan suhu
kamar dan disaring menggunakan corong
Buchner dan pompa vakum agar diperoleh
padatan berwarna putih. Kemudian, padatan
dicuci dengan aquades hingga pH sama dengan
pH aquades, lalu dikeringkan di dalam oven pada
suhu 100°C. Setelah itu, padatan dikalsinasi pada
suhu 500°C selama 8 jam. Proses kalsinasi
berfungsi untuk menghilangkan template yaitu
Pluronic 123 sehingga diperoleh padatan berupa
serbuk berwarna putih.

Karakterisasi
Material silika mesopori SBA-15 yang
dihasilkan selanjutnya dikarakterisasi

menggunakan N, Adsorption/Desorption Analysis
Nova Touch LX4, Small Angle X-Ray Diffraction
(SAXRD) D8-Advance Eco, Scanning Electron
Microscopy (SEM) Phenom Pro X dan Fourier
Transform Infrared (FTIR) BRUKER Alpha IL.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Sintesis Material Silika Mesopori SBA-15

Pada tahap sintesis material silika
mesopori SBA-15 digunakan Ultrasonic Asissted
Sol-gel Method. Hasil sintesis material silika
mesopori SBA-15 dari TEOS berupa serbuk
berwarna putih sebesar 2,6 gram.
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Karakterisasi Material Silika Mesopori SBA-
15
N, Adsorption Desorption Analysis

N2 Adsorption/Desorption  Analysis
digunakan untuk menentukan luas permukaan
diameter pori rata-rata, distribusi ukuran pori dan
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volume pori total pada material padatan [10].
Hasil isoterm N, Adsorption/Desorption Analysis
material silika mesopori SBA-15 dari TEOS yang
disintesis pada penelitian ini dapat dilihat pada
Gambar 1 dan Tabel 1.

Desorpsi

Adsorpsi

Jumlah N2 Teradsorpsi (cm3/g)

0 0.2 0.4

Tekanan Relatif (P/Po)
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Gambar 1. Kurva isoterm N, Adsorpsi/Desorpsi Material Silika Mesopori SBA-15

Pada Gambar 1 menunjukkan bahwa kurva
isoterm material silika mesopori SBA-15
merupakan jenis isoterm adsorpsi tipe IV yang
memiliki loop histerisis dengan kisaran tekanan
relatif (P/Po) 0,54-0,84 yang menandakan

terbentuknya multilayer. Menurut IUPAC (1987)
[11], isoterm adsorpsi yang menunjukkan tipe IV
dengan histerisis tipe H; yang menandakan
bahwa material SBA-15 yang disintesis
merupakan material mesopori.

Tabel 1. Perbandingan Luas Permukaan, Diameter Pori dan Volume Pori Material Silika Mesopori SBA-15

dari TEOS
Luas Permukaan Diameter Pori Volume Pori
Silika Mesopori Refrensi
P (m’/g) (nm) (cm'/g)
SBA-15 asam asetat 876 5,1 1,13
SBA-15 723 6.8 0,89 Subagyono, ef

al., 2011

Tabel 1 menunjukan hasil analisa BET
pada material silika mesopori SBA-15
menggunakan asam lemah (CH3;COOH) yang
memiliki luas permukaan 876 m*/g, volume pori
1,13 cm’/g dan rata-rata diameter pori 5,1 nm.
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Hasil yang didapatkan menunjukkan bahwa
material SBA-15 yang dihasilkan memiliki
karakteristik dari material silika mesopori SBA-
15.

20 30 40

Gambar 2. Grafik Distribusi Pori Material Silika Mesopori SBA-15 dari TEOS
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Gambar 2 menunjukan bahwa distribusi
pori material silika mesopori SBA-15 yang
dihasilkan memiliki diameter pori yang relatif
seragam atau tingkat homogenitas tinggi, dimana
ditandai dengan adanya puncak runcing. Ukuran
pori dari material SBA-15 yaitu sebesar 4,2-9,1

A.

Small Angle X-Ray Diffraction
Hasil uji analisis SAXRD pada material
silika mesopori SBA-15 menunjukkan 3 puncak

pada daerah 0-5° sudut 260. Ketiga puncak
tersebut muncul pada sudut 1,11° 1,74° dan 2,1°
20 (Tabel 2) dengan nilai indeks miller yang
berurutan [100], [110], dan [200]. Tiga puncak
tersebut menyatakan bahwa material SBA-15
yang terbentuk merupakan material SBA-15
dengan ciri khas dari struktur heksagonal p6mm
dua dimensi. Difraktogram material SBA-15
dapat dilihat pada Gambar 3.
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Gambar 3. Difraktogram Material Silika Mesopori SBA-15 dari TEOS

Tabel 2. Perbandingan Sudut 26 Tiga Puncak Material Silika Mesopori SBA-15

20

Silika Mesopori Refrensi
[100] [110] [200]
SBA-15 asam asetat 1,1 1,74 2,1
SBA-15 0,95 1,6 1,9 Subagyono, et al., 2011

Scanning Electron Microscope

Analisis SEM bertujuan untuk mengetahui
bentuk morfologi dari material yang disintesis.
Hasil analisis SEM material SBA-15 yang
disintesis pada penelitian ini dapat dilihat pada
Gambar 4.

Gambar 4. Hasil Analisa SEM Material Silika
Mesopori SBA-15

Hasil analisis SEM menunjukan bahwa
morfologi material SBA-15 yang disintesis
berbentuk partikel agregat dengan struktur
berbentuk silinder yang teratur pada partikelnya.

Fourier Transform Infrared

Analisis FTIR digunakan untuk
mengidentifikasi dan menentukan jenis gugus
fungsi suatu senyawa. Hasil analisis FTIR pada
material SBA-15 dapat dilihat pada Gambar 5.

Berdasarkan hasil analisa FTIR pada
material SBA-15 (Gambar 5) terdapat serapan
panjang  gelombang 3400 cm’'  yang
menunjukkan vibrasi fisik gugus silanol —OH
dengan molekul air dan terdapat serapan panjang
gelombang 1394 cm™ yang menunjukkan adanya
gugus —OH dari adsorpsi air. Kemudian, terdapat
serapan pada panjang gelombang 961 cm™ yang
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menunjukkan adanya gugus silanol ulur simetris
(Si-OH). Selanjutnya, terdapat serapan panjang
gelombang 798 cm” dan 1068 cm’ yang

elSSN 2987-9922

menunjukkan adanya gugus fungsi siloksan anti
simetris dari gugus Si-O-Si dan gugus Si-O-Si
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Gambar 5. Spektrum FTIR Material Silika Mesopori SBA-15

KESIMPULAN

Sintesis dan karakterisasi material silika
mesopori SBA-15 dengan Ultrasonic Assisted
Sol-gel Method menggunakan pelarut asam asetat
telah dilakukan. Hasil karakteristik fisik dan
kimia pada material SBA-15 memiliki luas
permukaan 876 m*/g, volume pori 5,1 cm’/g dan
diameter pori 1,13 nm. Pola SAXRD
menunjukkan 3 puncak khas dari material SBA-
15 yaitu pada sudut 1,1° 1,74°% dan 2,1° 20
dengan nilai indeks miller yang berurutan [100],
[110] dan [200]. Hasil SEM menunjukan
morfologi material SBA-15 memiliki bentuk
partikel agregat dengan struktur berbentuk
silinder yang teratur pada partikelnya. Spektrum
IR material SBA-15 menunjukkan adanya gugus
fungsi Si-O-Si (siloksan), Si-OH (silanol) dan —
OH (gugus hidroksil).
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