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ABSTRACT

This research was conducted to determine the characteristics of MCM-41 mesoporous silica. The
mesoporous silica synthesis process used the hydrothermal method. The main ingredients used were
cetyltrimethyl ammonium chloride (STAK) surfactant as a structure directing agent and ludox HS-40 as
a silica source. The synthesized MCM-41 mesoporous silica was then characterized by using X-Ray
Powder Diffraction (XRD) and Fourier Transform Infrared (FTIR). The XRD characterization results
showed several peaks indexed with decreasing intensity, namely (100), (110) (200) and (210). This is
a typical peak possessed by MCM-41 mesoporous silica. These peaks followed a hexagonal structure
pattern. The FTIR spectrum showed several distinctive peaks belonging to MCM-41 mesoporous
silica.
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ABSTRAK

Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui karakteristik dari silika mesopori MCM-41. Proses sintesis
silika mesopori menggunakan metode hidrotermal. Bahan utama yang digunakan yakni surfaktan
setiltrimetil ammonium klorida (STAK) sebagai agen pengarah struktur dan ludox HS-40 sebagai
sumber silika. Silika mesopori MCM-41 yang telah disintesis kemudian dikarakterisasi menggunakan
X-Ray Powder Diffraction (XRD) dan Fourier Transform Infrared (FTIR). Hasil karakterisasi XRD
menunjukkan beberapa puncak yang diindeks dengan intensitas yang menurun yakni (100), (110)
(200) dan (210). Hal ini merupakan puncak khas yang dimiliki oleh silika mesopori MCM-41. Puncak-
puncak ini yang mengikuti pola struktur heksagonal. Spektrum FTIR memperlihatkan beberapa
puncak khas yang dimiliki oleh silika mesopori MCM-41.

Kata kunci: Silika mesopori; MCM-41; Hidrotermal.
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1. PENDAHULUAN

Silika mesopori MCM-41 (Mobil Composition of Matter No.41) pertama kali
disintesis tahun 1992 oleh Mobil Oil Corporation (Beck dkk., 1992). Silika mesopori
MCM-41 merupakan bahan mesopori dari kelompok M41S yang memiliki susunan
pori heksagonal yang teratur dari pori-pori satu dimensi dengan diameter antara 1,5
hingga 10 nm, dan matriks silikanya seperti sarang lebah (Kim dkk., 1995). Material
ini memiliki tekstur yang baik, ukuran pori sempit terstruktur, luas permukaan spesifik
besar (700-1100 m?g"), stabilitas termal yang baik, sifat yang relatif hidrofobik dan
gugus silanol (-Si-OH) yang banyak (Shariatinia dan Zahraee, 2017; Cakiryilmaz
dkk., 2018). Selain itu, silika mesopori MCM-41 juga memiliki nilai non-toksisitas dan
kapasitas penyerapan yang tinggi (Pineda dkk., 2018; Nhavene dkk., 2018; Buan
dkk., 2018).

Ukuran pori silika mesopori MCM-41 dapat disesuaikan melalui penggunaan
surfaktan sebagai template. Berbagai faktor yang mempengaruhi pembentukan
struktur pori dan ukuran pori dalam proses sintesis silika mesopori MCM-41
diantaranya jenis surfaktan yang digunakan serta parameter reaksi seperti pH dan
temperatur (Beck dkk., 1992).

Silika mesopori MCM-41 dengan berbagai keunggulan yang dimiliki sangat
menguntungkan  untuk  diaplikasikan dalam  berbagai bidang. Bukan
hanya menggunakan material MCM-41 murni, tetapi juga telah banyak
peneliti yang memodifikasi material MCM-41 dengan berbagai unsur atau senyawa
untuk diterapkan dalam berbagai jenis aplikasi.

Pada penelitian ini, sintesis silika mesopori MCM-41 dilakukan dengan
menggunakan metode hidrotermal. Bahan utama yang digunakan adalah surfaktan
sebagai agen pengarah struktur dan natrium silikat. Surfaktan yang digunakan pada
penelitian ini adalah surfaktan kationik. Jenis surfaktan yang digunakan adalah
setiltrimetilamonium klorida (STAK), sedangkan Ludox HS40 sebagai sumber silikat.
Penambahan garam berupa NaCl juga dilakukan selama proses sintesis yang
diharapkan dapat menambah efektifitas dari MCM-41 sebagai adsorben. Hasil
sintesis yang diperoleh kemudian dikarakterisasi menggunakan XRD (X-Ray Powder
Diffraction) dan Fourier Transform Infrared (FTIR) untuk melihat karakteristik silika
mesopori MCM-41.

2. METODOLOGI PENELITIAN
2.1 Alat Penelitian

Alat yang digunakan dalam penelitian ini antara lain gelas kimia yang sering
digunakan dalam laboratorium, neraca analitik (Ohauss), botol polypropylene, batang
pengaduk, magnetik stirrer (cole-palmer), oven (spnisosfd), thermometer dan
aluminium foil. Karakterisasi MCM-41 digunakan Spektrofotometer Fourier Transform
Infra Red (FT-IR) Prestige-21 (Shimadzu) dan Difraktometer sinar-X (Rigaku).

2.2 Bahan Penelitian

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah natrium hidroksida (NaOH)
Pro Analysis, Ludox HS40 (39.5 wt % SiO2, 0.4 wt % Naz20 dan 60.1 wt % H20, Du
Pont), amonia (NHs) Pro Analysis, setiltrimetilamonium klorida (STAK, Sigma
Aldrich), asam asetat (CHsCOOH, Merck), Natrium klorida (NaCl) Pro Analysis,
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akuades, kertas saring Whatman no. 42 dan kertas pH universal (E-Merck).

2.3 Prosedur Kerja

Silika mesopori MCM-41 disintesis menggunakan metode hidrotermal oleh Taba
(2008) yaitu: 46,9 g NaOH 1M dicampur dengan 14,3 g Ludox HS40. Campuran ini
digunakan untuk membuat larutan natrium silikat dengan rasio Na/Si 0,5. Campuran
gel yang dihasilkan kemudian dipanaskan sambil diaduk selama 2 jam pada suhu
80°C. Dalam botol polypropylene, 0,29 g larutan NHs 28% dicampur dengan 20 g
larutan STAK 25%. Larutan natrium silikat yang telah dingin kemudian ditambahkan
tetes demi tetes ke dalam campuran yang ada pada botol polypropylene sambil diaduk
dengan cepat pada suhu kamar. Setelah diaduk selama 1 jam, campuran gel
dipanaskan pada suhu 97°C selama 24 jam. Campuran dalam botol polypropylene
kemudian didinginkan sampai suhu kamar dan pH campuran diatur menjadi 10 dengan
menambahkan asam asetat (30%) sambil diaduk dengan kuat. Setelah pengaturan pH,
campuran dipanaskan kembali hingga 97°C selama 24 jam dan didinginkan hingga
suhu kamar. Penyesuaian pH dan proses pemanasan diulang sebanyak dua Kkali.
Endapan MCM-41 dengan surfaktan kemudian disaring, dicuci dengan akuades lalu
dikeringkan dalam oven pada suhu 97°C.

Untuk meningkatkan kestabilan hidrotermal, selanjutnya ditambahkan NaCl
sebanyak 2,74 g ke dalam campuran setelah dilakukan penyesuaian pH dan proses
pemanasan pertama, kemudian campuran dipanaskan kembali pada suhu 97°C
selama 24 jam dan didinginkan hingga suhu kamar sebelum dilakukan pengaturan
pH kedua dan proses pemanasan (Ryoo dkk., 1997).

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

Silika mesopori MCM-41 disintesis menggunakan metode hidrotermal.
Terdapat dua bahan utama yang digunakan yakni setiltrimetilamonium klorida
(STAK) dan Ludox HS40. Selama proses sintesis berlangsung, dilakukan pengaturan
pH sebanyak 3 kali menjadi pH 10 untuk menghasilkan silika mesopori MCM-41 yang
sesuai. Hasil sintesis diperoleh bubuk silika mesopori MCM-41 berwarna putih yang
dapat dilihat pada gambar 1.

Gambar 1. Silika mesopori MCM-41

Karakterisasi menggunakan XRD (X-Ray Diffraction) bertujuan untuk
mengidentifikasi struktur kristal dari silika mesopori MCM-41 sekaligus memastikan
bahwa material hasil sintesis merupakan silika mesopori MCM-41. Pola difraksi silika
mesopori MCM-41 dapat dilihat pada Gambar 2.
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Gambar 2. Pola difraksi sinar X silika mesopori MCM-41

Pola difraksi sinar X silika mesopori MCM-41 menunjukkan beberapa puncak
karakteristik yang diindeks secara menurun yakni (100), (110) (200) dan (210)
(Tayebee dkk., 2015; Bernal dkk., 2019). Hasil difraktogram menunjukkan beberapa
puncak sesuai dengan puncak khas yang dimiliki oleh silika mesopori MCM-41.
Puncak-puncak ini yang mengikuti pola struktur heksagonal (Sohrabnezhad dkk.,
2018).

Karakterisasi selanjutnya adalah Fourier Transform Infra Red (FTIR).
Spektrum FTIR silika mesopori MCM-41 ditunjukkan pada Gambar 3. Pengujian ini
bertujuan untuk melihat gugus fungsi yang terdapat pada silika mesopori MCM-41.
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Hasil spektrum menunjukkan adanya serapan lebar pada daerah bilangan
gelombang 3439,07 cm'. Serapan pada daerah ini menandakan vibrasi ikatan -OH
yang berasal dari vibrasi gugus silanol (Admi dkk., 2020). Pada daerah bilangan
gelombang 1641,42 cm™ menunjukkan vibrasi ikatan —OH dari molekul air. Serapan
pada daerah bilangan gelombang 2924,09 cm™ dan 2854,65 cm™' merupakan
karakteristik dari metilena (-CHz). lkatan C-H dari gugus metilena (-CHz) berasal dari
surfaktan STAK yang digunakan. Hal ini dibuktikan dengan adanya serapan pada
daerah bilangan gelombang 1483,26 cm™' yang merupakan vibrasi tekuk asimetri
untuk ikatan C-H pada metilena (Admi dkk., 2020; de Paula dkk., 2020).
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4. KESIMPULAN

Hasil penelitian menunjukkan bahwa silika mesopori MCM-41 yang disintesis
menunjukkan karakteristik yang sesuai dengan silika mesopori MCM-41.
Karakterisasi menggunakan XRD menunjukkan beberapa puncak yang diindeks
dengan intensitas yang menurun yakni (100), (110), (200), dan (210). Puncak-puncak
ini merupakan puncak khas yang dimiliki oleh silika mesopori MCM-41. Begitupun
dengan spektrum FTIR yang memperlihatkan beberapa puncak khas yang dimiliki
oleh silika mesopori MCM-41.
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