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SUMMARY

INTERCALATION LAYERED DOUBLE HYDROXIDE WITH
POLYOXOMETALATE H3[a-PW1,040]-nH,O AND APPLIED AS
ADSORBENT OF CONGO RED

Yulizah Hanifah : Supervised by Aldes Lesbani', Ph.D ; Dr. Muhammad Said",
M.T
Department of Chemistry, Faculty of Mathematics and Natural Sciences,
Sriwijaya University

Intercalation of polyoxometalate Hs[a-PW12040]-nH,O on layered double
hydroxide by comparison weight rasio of layered double hydroxide :
polyoxometalate Hs[a-PW1,040]-nH,0, i.e: 1:1, 1:2, 1:3 and 1: 4 has been done.
The results intercalated layered double hydroxide was characterized using FT-IR
spectrophotometer, XRD and TG-DTA analysis. The research results using FT-IR
spectrophotometer characterization shown the process of intercalation was not
optimum for every weight ratio. Characterization using XRD showed the process
of intercalation optimum at ratio (2: 1) that indicated the field (00I) consisting of
reflection at (003), (006) and (110)were observed in the area 20at 60°-63°shown
layer double hydroxide were intercalated with polyoxometalate compound.
Advanced characterization using TG-DTA analysis at comparison (2:1) showed
loss of OH in the layer at 170 to 220°C and for the decomposition of the
compounds polioksometalateHs[a-PW1,040]-nH,O at 300 to 400°C. The
adsorption process of layered double hydroxide intercalated polioksometalat Hs[a-
PW1,040]-nH,Oat ratio (2: 1) shows the adsorption rate (k) of 0.81 min™, the
largest adsorption capacity (b) at 70°C is 5,42 mol/g, the largest adsorption energy
at 70°C which is 0.6 kJ/mol. The value of the enthalpy (AH) and entropy (AS)
decreased with increasing concentrations of the dye congo red. Effect of pH on
the adsorption at pH 8 show the biggest of number congo red adsorbed is 38.1
mg/L.

Keywords :Layered double hydroxide, intercalation, polioxometalate Hs[a-
PW1,040]-nH20, congo red.
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RINGKASAN

INTERKALASI HIDROKSI LAPIS GANDA DENGAN SENYAWA
POLIOKSOMETALAT Hz[a-PW1,040]-nH,0 DAN APLIKASINYA SEBAGAI
ADSORBEN CONGO RED

Yulizah Hanifah : Dibimbing oleh Aldes Lesbani', Ph.D dan Dr. Muhammad
Said', M.T
Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas Sriwijaya
Telah dilakukan interkalasi senyawa polioksometalatHs[ a-PW1,040]-nH,0
pada hidroksi lapis ganda dengan perbandingan berat hidroksi lapis ganda :
senyawa polioksometalat Hs[a-PW1,040]-nH,0 yakni (1:1), (1:2), (1:3) dan (1:4).
Hasil hidroksi lapis ganda terinterkalasi dikarakterisasi menggunakan
spektrofotometer FT-IR, XRD dan TG-DTA. Selanjutnya hasil interkalasi optimal
digunakan sebagai adsorben zat warna congo red. Hasil penelitian menunjukkan
bahwa karakterisasi menggunakan spektrofotometer FT-IR menunjukkan belum
optimal untuk setiap perbandingan. Karakterisasi menggunakan XRD
menunjukkan proses interkalasi yang optimal yakni pada perbandingan (2:1)
dengan menunjukkan adanyabidang (00I) yang terdiridarirefleksi (003), (006) dan
(110)menunjukkanadanyamaterial berlapishidroksi lapis ganda dan daerah 60°-63°
menunjukkan adanya material berlapis terinterkalasi senyawa polioksometalat.
Karakterisasi lanjutan menggunakan analisis TG-DTA pada perbandingan (2:1)
menunjukkan kehilangan OH di dalam layer pada temperatur 170-220 °C
sedangkan untuk dekomposisi senyawa polioksometalat Hsz[a-PW;12040]-nH,0
berada pada temperatur 300-400 °C. Proses adsorpsicongo red hidroksi lapis
ganda terinterkalasi senyawa polioksometalat Hs[o-PW1,040]-nH,O perbandingan
(2:1) menunjukkan besarnya laju adsorpsi (k) sebesar 0,81 menit™, kapasitas
adsorpsi (b) terbesar pada temperatur 70 °C sebesar 5,42 mol/g, energi adsorpsi
terbesar pada temperatur 70°C yakni0,6 kJ/mol. Nilai entalpi (AH) dan entropi
(AS) mengalami penurunan dengan meningkatnya konsentrasi zat warna congo
red. Pengaruh pH terhadap adsorpsi menunjukkan pada pH 8 jumlah congo
redteradsorpsi terbesar yakni 38,1 mg/L.

Keywords : Hidroksi lapis ganda, polioksometalat Hs[o-PW;1,040]-nH-0,
adsorpsi, congo red.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1  LatarBelakang

Material berlapis atau lempung merupakan mineral-mineral anorganik
yang banyak ditemukan di alam dan juga dapat disintesis di laboratorium
(Abderrazek et al, 2016). Pemanfaatan material berlapis ditunjukkan sebagai
katalis, adsorben, sensor, membran atau penukar ion. Pemanfaatan material
berlapis sebagai katalis misalnya dimanfaatkan untuk proses perengkahan minyak
bumi (Corma, 1997). Adapun pemanfaatan sebagai adsorben yakni material
berlapis yang digunakan untuk adsorpsi adiktif pada minyak sayur (Franchi et al,
1991) maupun aplikasinya pada penanggulangan cemaran ion-ion logam atau
senyawa organik dilingkungan. Pemanfaatan material berlapis tersebut masih
memiliki kendala luas permukaan yang kecil dan jarak antar lapisan yang sempit
dikarenakan adanya ion-ion penukar yang berukuran kecil yang pada umumnya
ion logam alkali dan alkali tanah (Goodarzi et al, 2016).

Material berlapis seperti hidroksi lapis ganda merupakan salah satu jenis
material berlapis yang mudah disintesis. Hidroksi lapis ganda memiliki rumus
kimia: [M**(1.9M**«(OH)2](A")xn*mH,O dengan sebagian divalen kation dapat
diganti dengan trivalen, membuat lapisan membawa muatan positif yang
diimbangi dengan lapisan anion seperti CI’, NO3’, OH™ dan CigH3;S. Kelebihan
hidroksi lapis ganda ini memiliki sifat penukar anion yang besar dan bisa
ditukarkan dengan berbagai anion lainnya (Beaudot et al, 2004).

Pemanfaatan hidroksi lapis ganda terutama digunakan untuk meningkatkan
aplikasinya sebagai absorben dan katalis (Xue et al, 2014) walaupun dapat juga
digunakan sebagai sensor dan penukar ion. Akan tetapi untuk pemanfaatan
tersebut, hidroksi lapis ganda masih perlu dimodifikasi guna memperbesar luas
permukaannya.

Modifikasi yang dilakukan untuk penelitian ini melalui proses interkalasi
pada material berlapis dengan atom, molekul dan senyawa kompleks
menggunakan metode pertukaran ion yaitu atom, molekul atau senyawa kompleks

yang disisipkan kedalam hidroksi lapis ganda. Hidroksi lapis ganda yang berperan
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sebagai penukar kation (interkalat) sedangkan atom, molekul atau senyawa
kompleks sebagai penukar anion (interkalan) (Doeuff et al, 1989). Tujuan proses
interkalasi ini diharapkan dapat menghasilkan hidroksi lapis ganda terinterkalasi
atom, molekul ataupun senyawa kompleks berukuran besar yang secara otomatis
luas permukaan dan jarak antar lapisannyapun besar sehingga dapat digunakan
sebagai adsorben maupun katalis. Oleh karena itu, dibutuhkan spesi interkalan
(atom, molekul, dan senyawa kompleks atau organologam) yang berukuran besar
atau makroanion.

Beberapa peneliti telah melakukan modifikasi interkalasi terhadap hidroksi
lapis ganda. Penelitian yang dilakukan oleh Shan et al (2014) menunjukan bahwa
interkalasi menggunakan atom logam magnesium (Mg) dan alumunium (Al)
menghasilkan hidroksi lapis ganda terinterkalasi yang dapat digunakan untuk
mengabsorpsi zat warna merah dengan baik. Penelitian yang dilakukan oleh
Zhang et al (2004) menghasilkan interkalasi hidroksi lapis ganda dengan
senyawa anion karboksilat yang menghasilkan ketinggian sebesar 7,6 A.
Sementara itu, penelitian yang dilakukan oleh Qin et al (2014) tentang interkalasi
hidroksi lapis ganda dengan asam folat memiliki ketinggian 7 A, akan tetapi untuk
aplikasi sebagai absorben diperlukan senyawa yang memiliki luas permukaan
yang besar. Berdasarkan penelitian Kwon dan Pinnavaia (1989), interkalasi
hidroksi lapis ganda dengan menggunakan polioksometalat tipe o[XMi2040]™
merupakan senyawa polioksometalat tipe Keggin yang mampu menginsersi
hidroksi lapis ganda dengan ketinggian >10 A lebih baik apabila dibandingkan
dengan menggunakan senyawa polioksometalat tipe Keggin tersubtitusi maupun
tipe lainnya seperti a[PW1,040]> dan o[SiVaWgOu]* yang hanya memiliki
ketinggian pilar 9,8 A.

Dalam pemanfaatannya sebagai pewarna tekstil di bidang industri, sebagian
besar zat warna yang telah digunakan akan dibuang ke lingkungan. Pada
umumnya, zat warna dari limbah industri tekstil ini merupakan senyawa organik
yang memiliki struktur aromatik sehingga sulit terdegradasi secara alamiah dan
tentunya tidak ramah lingkungan (Saraswati, 2015). Salah satu zat warna yang
seringkali digunakan dalam industri tekstil yaitu cong red. Congo red merupakan

zat warna yang memiliki gugus azo (R — N = N — R). Sebagai limbah zat warna,
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keberadaan zat congo red terutama dalam lingkungan air dapat merusak berbagai
spesies makluk hidup karena sifat zat warna congo red yang mempunyai tingkat
toksisitas yang cukup tinggi. Apabila zat warna congo red terakumulasi dalam
tubuh manusia dapat menyebabkan beberapa gangguan kesehatan pada manusia.

Pada penelitian ini dilakukan proses interkalasi hidroksi lapis ganda
menggunakan senyawa polioksometalat Hs[a-PW1,040]-nH,O sebagai interkalan.
Senyawa polioksometalat Hz[a-PW12040]-nH,O memiliki kelebihan yang meliputi
sifat kereaktifan yang tinggi dan ukuran anion yang lebih besar (makroanion) bila
dibandingkan dengan anion ataupun senyawa anionik lainnya. Diharapkan
hidroksi lapis ganda terinterkalasi senyawa polioksometalat Hs[o-PW1,040]-nH20
mampu meningkatkan sifat jarak antar lapisan dan luas permukaan.

Hidroksi lapis ganda terinteralasi makroanion senyawa polioksometalat
Hs[a-PW1,040]-NH,O dikarakterisasi menggunakan spektrofotometer FT-IR,
XRD dan analisis TG-DTA untuk mengetahui sifat struktur atau teksturnya.
Kemudian, hidroksi lapis ganda terinterkalasi senyawa polioksometalat
Hs[aPW12040]-nH,O akan digunakan sebagai adsorben untuk mengadsorpsi zat
warna congo red. Parameter-parameter yang diteliti pada proses adsorpsi meliputi:
waktu kontak, konsentrasi zat warna dan pH larutan.

1.2 Rumusan Masalah

Hidroksi lapis ganda merupakan mineral hasil sintesis akan tetapi
pemanfaatannya masih banyak kendala karena memiliki jarak antar lapisan dan
luas permukaan yang kecil, terutama bila digunakan sebagai adsorben atau katalis.
Modifikasi terhadap hidroksi lapis ganda dapat dilakukan untuk meningkatkan
jarak antar lapisan dan luas permukaannya, salah satunya melalui proses
interkalasi. Hidroksi lapis ganda terlebih dahulu disintesis, selanjutnya
diinterkalasi dengan senyawa polioksometalat Hs[a-PW1,04]-nH,O yang
diharapkan mampu meningkatkan luas permukaan yang ditunjukkan dari data
karakterisasi spektrofometer FT-IR, XRD dan TG-DTA sehingga mampu menjadi
adsorben yang baik dan efektif. Pada aplikasinya sebagai adsorben, hidroksi lapis
ganda terinterkalasi senyawa polioksometalat Hs[a-PW1,040]-nH,O diharapkan

mampu menyerap zat warna congo red secara sempurna dan efektif yang
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ditunjukkan dari data spektrometer UV-VIS berdasarkan parameter Kinetik,
termodinamika dan pengaruh pH.

1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian adalah :

1. Interkalasi hidroksi lapis ganda dengan senyawa polioksometalat Hs[a-
PW31,040]-nH,O dan karakterisasinya dengan spektrofotometer FT-IR,
XRD dan analisis TG-DTA.

2. Mengetahui pengaruh adsorpsi congo red yang meliputi parameter kinetik,
termodinamika dan pH menggunakan hidroksi lapis ganda terinterkalasi
senyawa polioksometalat Hz[a-PW1,040]-nH>O menggunakan UV-VIS.

1.4 Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi
tentang interkalasi senyawa polioksometalat Hs[o-PW1,040]-nH,O pada hidroksi
lapis ganda yakni memiliki luas permukaan yang lebih besar agar dapat lebih
efektif diaplikasikan sebagai adsorben zat warna congo red dalam upaya

mengatasi pencemaran zat warna di lingkungan.
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