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SUMMARY 

SYNTHESIS OF Ni/Fe LAYERED DOUBLE HYDROXIDE AND Ni/Fe 
INTERCALATED BY POLYOXOMETALATE COMPOUND K4[α-

SiW12O40]·nH2O AND ITS APPLICATIONS AS ADSORBENT Fe(II) AND 
Cr(VI) 

Ayu Yuliana : Supervised by Dr.rer.nat. Risfidian Mohadi, M.Si and Prof. Aldes 
Lesbani, Ph.D 

Chemistry Departement, Mathematics and Natural Sciences Faculty, Sriwijaya 
University 
xix + 97 pages, 26 pictures, 13 tabels, 19 attachments 

Synthesis of Ni/Fe layered double hydroxide and Ni/Fe intercalated by 
polyoxometalate compound of Keggin type K4[α-SiW12O40]·nH2O was successfully 
synthesized. Characterization of synthesized material using XRD analysis, FT-IR, and 
Brunaeur Emmet Teller (BET) surface area analysis. The synthesized material was 
applied as adsorbent Fe(II) and Cr(VI). The results of XRD diffractogram analysis of 
Ni/Fe layered double hydroxide were successfully synthesized which showed an angle 
of 2θ at 11.53˚ with an interlayer space 7.668 Å and an increase in interlayer space of 
Ni/Fe layered double hydroxide intercalated to 10.78 Å. The BET analysis results 
showed that the surface area of Ni/Fe layered double hydroxide was 18.2525 m2/g and 
an increase in the surface area of Ni/Fe layered double hydroxide intercalated to 
56.6288 m2/g. The FT-IR spectrum shows the Ni/Fe layered double hydroxide was 
successfully synthesized with a vibration at 1381 cm-1 (υNO3

-) and Ni/Fe layered 
double hydroxide intercalated with characteristic vibration of K4[α-SiW12O40]·nH2O at 
1200-900 cm-1 (υW=O) and 850-700 cm-1 (υW-O-W). The determination of pH point 
zero charge synthesized material shows that Ni/Fe layered double hydroxide at pH 9 
and Ni/Fe layered double hydroxide intercalated at pH 7. The synthesized material was 
applied as  adsorbent of Fe (II) and Cr (VI) with variety of conditions, such as time, 
temperature and concentration. The kinetic adsorption parameters show that Ni/Fe 
layered double hydroxide and Ni/Fe layered double hydroxide intercalated as adsorbent 
of Fe(II) follows pseudo second order kinetic model with k2 value of Ni/Fe layered 
double hydroxide is 0.00166 g/mg.min-1 who greater value than k2 Ni/Fe layered double 
hydroxide intercalated is 0.00164 g/mg.min. The adsorption rate of Ni/Fe layered 
double hydroxide as Cr(VI) adsorbent follows pseudo first order kinetic model and 
adsorption rate of Ni/Fe layered double hydroxide intercalated as Cr(VI) adsorbent 
follows pseudo second order kinetic model with the k1 value of Ni/Fe layered double 
hydroxide is 0.084 g/mg.min-1 and k2 value of Ni/Fe layered double hydroxide 
intercalated 0.001 g/mg.min. The results of adsorption isotherm show that Langmuir 
adsorption isotherm is better for explaining the Fe(II) adsorption process (monolayer) 
and  Freundlich isotherm model is better for explaining the Cr(VI) adsorption process 
(multilayer). The thermodynamics adsorption parameters show that the adsorption 
process of Fe(II) and Cr(VI) is endothermic and more spontaneous at higher 
temperature. 

Keywords  : Layered Double Hydroxide, Ni/Fe, Polyoxometalate, Fe(II), Cr(VI). 
Citation : 60 (1990-2019) 
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RINGKASAN 

SINTESIS HIDROKSI LAPIS GANDA Ni/Fe DAN Ni/Fe TERINTERKALASI 
SENYAWA POLIOKSOMETALAT K4[α-SiW12O40]·nH2O SERTA 

APLIKASINYA SEBAGAI ADSORBEN Fe(II) DAN Cr(VI) 

Ayu Yuliana : Dibimbing oleh Dr.rer.nat. Risfidian Mohadi, M.Si dan Prof. 
Aldes Lesbani, Ph.D 

Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas Sriwijaya 
xix + 97 halaman, 26 gambar, 13 tabel, 19 lampiran 

Sintesis hidroksi lapis ganda Ni/Fe dan Ni/Fe terinterkalasi senyawa polioksometalat 
tipe Keggin K4[α-SiW12O40]·nH2O telah berhasil dilakukan. Karakterisasi material 
hasil sintesis dilakukan menggunakan analisis XRD, FT-IR, dan analisis luas 
permukaan Brunaeur Emmet Teller (BET). Material hasil sintesis diaplikasikan sebagai 
adsorben Fe(II) dan Cr(VI). Hasil analisis difraktogram XRD hidroksi lapis ganda 
Ni/Fe menunjukkan sudut 2θ pada 11,53˚ dengan jarak antar lapisan sebesar 7,668 Å 
dan telah terjadi kenaikan jarak antar lapisan material hidroksi lapis ganda terinterkalasi 
menjadi 10,78 Å. Hasil analisis BET menunjukkan luas permukaan hidroksi lapis 
ganda Ni/Fe sebesar 18,2525 m2/g dan telah terjadi kenaikan luas permukaan material 
hidroksi lapis ganda Ni/Fe terinterkalasi yakni menjadi 56,6288 m2/g. Spektrum FT-IR 
menunjukkan material hidroksi lapis ganda Ni/Fe berhasil disintesis dengan munculnya 
vibrasi khas pada 1381 cm-1 (υNO3

-) dan hidroksi lapis ganda Ni/Fe terinterkalasi 
dengan munculnya vibrasi khas senyawa polioksometalat K4[α-SiW12O40]·nH2O yakni 
pada 1200-900 cm-1 (υW=O) dan 850-700 cm-1 (υW-O-W). Penentuan pH point zero 
charge material hasil sintesis menunjukkan pH 9 untuk hidroksi lapis ganda Ni/Fe dan 
pH 7 untuk hidroksi lapis ganda Ni/Fe terinterkalasi. Material hasil sintesis 
diaplikasikan sebagai adsorben Fe(II) dan Cr(VI) yang dilakukan dalam berbagai 
variasi kondisi, yakni waktu, temperatur dan konsentrasi. Berdasarkan pengamatan 
parameter kinetika adsorpsi, material hidroksi lapis ganda Ni/Fe dan hasil 
interkalasinya sebagai adsorben ion Fe(II) mengikuti model kinetika pseudo seconcd 
order dengan nilai k2 hidroksi lapis ganda Ni/Fe yakni 0,00166 g/mg.min yang bernilai 
lebih besar daripada k2 hidroksi lapis ganda Ni/Fe terinterkalasi yakni 0,00164 
g/mg.min. Laju adsorpsi material hidroksi lapis ganda Ni/Fe sebagai adsorben ion 
Cr(VI) mengikuti model kinetika pseudo first order dan laju adsorpsi material hasil 
interkalasinya sebagai adsorben ion Cr(VI) mengikuti model kinetika pseudo seconcd 
order dengan nilai nilai k1 hidroksi lapis ganda Ni/Fe sebesar 0,084 g/mg.min-1 dan k2 
hidroksi lapis ganda Ni/Fe terinterkalasi sebesar 0,001 g/mg.min. Hasil isoterm 
adsorpsi menunjukkan isoterm adsorpsi Langmuir lebih baik untuk menjelaskan proses 
adsorpsi Fe(II) yakni berlangsung secara monolayer sedangkan isoterm Freundlich 
lebih baik untuk menjelaskan proses adsorpsi Cr(VI) yakni berlangsung secara 
multilayer. Berdasarkan pengamatan termodinamika adsorpsi, proses adsorpsi ion 
Fe(II) dan ion Cr(VI) berlangsung endotermik dan berlangsung lebih spontan pada 
temperatur yang lebih tinggi. 

Kata kunci : Hidroksi Lapis Ganda, Ni/Fe, Polioksometalat, Fe(II), Cr(VI). 
Sitasi  : 60 (1990-2019) 
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BAB I 

PENDAHULUAN 

 

1.1 Latar Belakang 

Material anorganik seperti hidroksi lapis ganda telah diaplikasikan secara luas 

sebagai katalis, agen biologis, penyimpanan dan konversi energi (Lei et al., 2017). 

Hidroksi lapis ganda memiliki berbagai kelebihan, antara lain sistemnya yang 

sangat menarik karena strukturnya yang kuat, memliki berbagai komposisi dan sifat 

fleksibel yang dapat dimodulasi secara halus dengan pemilihan kation logam yang 

sesuai,  efektif, mudah disintesis, serta non-toksisitas (Li et al., 2017, Tran et al., 

2017, Lei et al., 2017, Palapa et al., 2018). Hidroksi lapis ganda telah dianggap 

sebagai bahan adsorben yang sangat baik untuk pengolahan air limbah karena luas 

permukaannya yang tinggi, struktur berlapis, dan dapat terjadi pertukaran ion antar 

lapisan (Zubair et al., 2018). 

Hidroksi lapis ganda telah banyak disintesis sebagai adsorben untuk proses 

adsorpsi. Elmoubarki et al., (2017) telah melakukan sintesis hidroksi lapis ganda 

Ni/Fe dengan metode kopresipitasi yang kemudian digunakan sebagai adsorben zat 

warna. Selain adsorben untuk zat warna, hidroksi lapis ganda juga bisa digunakan 

sebagai adsorben logam berat. Logam Fe(II) dan logam Cr(VI) adalah contoh 

logam berat yang mencemari lingkungan perairan. Logam Cr(VI) bersifat labil, 

beracun, dan karsinogenik untuk makhluk hidup (Umayah dkk, 2018). Logam Fe 

dalam jumlah tertentu sangat dibutuhkan oleh organisme hidup, namun dalam 

jumlah berlebih dapat menimbulkan efek racun yang berdampak pada kesehatan 

manusia diantaranya bisa menyebabkan keracunan (muntah), kerusakan usus, 

penuaan dini hingga kematian mendadak (Supriyantini dan Endrawati, 2015). 

Tran et al., (2017) telah melakukan sintesis hidroksi lapis ganda Mg/Al yang 

digunakan sebagai adsorben logam Pb(II), Cd(II), dan Ni(II). Dalam penelitian 

Bakr et al., (2015) dilakukan adsorpsi penyerapan logam Fe(II) oleh hidroksi lapis 

ganda Co/Mo dengan ion karbonat di dalam interlayernya. Goswamee et al., (1998) 

juga telah melakukan adsorpsi logam Cr(VI) menggunakan adsorben hidroksi lapis 

ganda Mg/Al, Zn/Cr, dan Ni/Al. 
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Susunan hidroksi lapis ganda dituliskan oleh Tran et al., (2017) yakni terdiri 

atas lapisan permukaan yang berisi kation logam bermuatan positif yang distabilkan 

oleh anion bermuatan negatif yang terletak di interlayernya. Dalam penelitian Li et 

al., (2017) menyebutkan bahwa material hidroksi lapis ganda memiliki interaksi 

interlayer yang relatif lemah, oleh karena itu sangat berkembang metode untuk 

memodifikasi material tersebut tanpa mengubah struktur aslinya. Salah satu tujuan 

modifikasi material ini yakni memperbesar jarak interlayernya. He et al., (2017) 

dalam jurnalnya menjelaskan interlayer pada hidroksi lapis ganda dapat 

dimodifikasi untuk memperbesar jarak interlayernya. Interkalasi ini dilakukan 

dengan menggantikan anion yang ada di dalam interlayer dengan anion lain yang 

berukuran lebih besar. 

Anion polioksometalat termasuk salah satu anion yang berukuran besar. 

Omwoma et al., (2013) mengatakan bahwa polioksometalat dapat diinterkalasi ke 

dalam hidroksi lapis ganda. Menurut Hasenknopf, (2005) beberapa macam struktur 

senyawa polioksometalat antara lain Struktur Lindqvist, Struktur Anderson, 

Struktur Keggin, Struktur Dawson. Lesbani, (2012) menuliskan senyawa 

polioksometalat Tipe Keggin memberikan efek yang bagus terutama dalam aplikasi 

katalitik dengan metode penukaran ion serta mempunyai aktivitas katalitik yang 

tinggi. Metode pertukaran ion menjadi salah satu metode interkalasi hidroksi lapis 

ganda (Omwoma et al., 2013). Taher et al., (2015) telah melakukan adsorpsi logam 

Fe(II) menggunakan adsorben hidroksi lapis ganda Ca/Al dan hidroksi lapis ganda 

Ca/Al terinterkalasi anion polioksometalat tipe Keggin [α-SiW12O40]4- 

menghasilkan bahwa adsorpsi Fe(II) hidroksi lapis ganda Ca/Al terinterkalasi [α-

SiW12O40]4- memiliki kapasitas adsorpsi yang sedikit lebih tinggi daripada hidroksi 

lapis ganda tanpa interkalasi. Kenaikan jumlah Fe(II) yang teradsorpsi 

menggunakan hidroksi lapis ganda Ca/Al mencapai empat kali lipat apabila 

dibandingkan dengan material yang tidak diinterkalasi. 

Pada penelitian ini dilakukan proses sintesis hidroksi lapis ganda Ni/Fe 

dimana Ni sebagai kation logam divalen (M2+) dan Fe sabagai kation logam trivalen  

(M3+). Material hidroksi lapis ganda Ni/Fe hasil sintesis kemudian diinterkalasi 

dengan senyawa polioksometalat K4[α-SiW12O40]·nH2O. Material hidroksi lapis 
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ganda Ni/Fe hasil sintesis dan hasil interkalasi  dikarakterisasi dengan 

menggunakan X-ray Diffraction (XRD), analisis BET (Brunaeur Emmet Teller), 

Spektrofotometer FT-IR dan pH point zero charge. Material hidroksi lapis ganda 

Ni/Fe hasil sintesis dan hasil interkalasi tersebut diaplikasikan sebagai adsorben 

logam Fe(II) dan Cr(VI). Faktor-faktor yang mempengaruhi proses adsorpsi yang 

dipelajari antara lain variasi waktu adsorpsi, variasi konsentrasi ion logam, dan 

variasi temperatur adsorpsi. 

 

1.2 Rumusan Masalah 

Hidroksi lapis ganda yang disintesis digunakan sebagai adsorben untuk 

proses adsorpsi logam berat. Material hidroksi lapis ganda memiliki interaksi 

interlayer yang relatif lemah dan kecil, oleh karena itu interlayer pada hidroksi lapis 

ganda perlu dimodifikasi untuk memperbesar jarak interlayernya. Modifikasi 

hidroksi lapis ganda salah satunya dengan proses interkalasi. Interkalasi ini 

dilakukan dengan menggantikan anion yang ada di dalam interlayer dengan anion 

lain yang berukuran lebih besar sehingga kapasitas adsorpsi juga dapat meningkat 

dan adanya selektivitas terhadap logam berat dalam adsorpsi. 

 Pada penelitian ini dilakukan proses adsropsi ion logam Fe(II) dan Cr(VI) 

menggunakan adsorben hasil sintesis berupa hidroksi lapis ganda Ni/Fe dan 

hidroksi lapis ganda Ni/Fe terinterkalasi senyawa polioksometalat K4[α-

SiW12O40]·nH2O. Faktor-faktor yang mempengaruhi proses adsorpsi yang 

dipelajari antara lain variasi waktu adsorpsi untuk mengetahui waktu maksimum 

adsroben menyerap adsorbat, serta variasi konsentrasi ion logam dan variasi 

temperatur adsorpsi untuk mengetahui kapasitas adsorpsi dan selektivitas dari 

adsorben terhadap adsorbat ion logam Fe(II) dan ion logam Cr(VI). 

 

1.3 Tujuan Penelitian 

1.   Sintesis hidroksi lapis ganda Ni/Fe dan interkalasi hidroksi lapis ganda 

Ni/Fe dengan senyawa polioksometalat K4[α-SiW12O40] dan 

karakterisasinya menggunakan analisis XRD, analisis BET, 

spektrofotometer FT-IR, dan analisis pH point zero charge. 
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2. Mempelajari adsorpsi ion logam Fe(II) dan Cr(VI) dengan hidroksi lapis 

ganda Ni/Fe dan hidroksi lapis ganda Ni/Fe terinterkalasi senyawa 

poiloksometalat K4[α-SiW12O40] melalui variasi waktu adsorpsi, variasi 

konsentrasi ion logam, dan variasi temperatur adsorpsi. 

1.4 Manfaat Penelitian 

1. Memberikan informasi sintesis hidroksi lapis ganda Ni/Fe dan interkalasi 

hidroksi lapis ganda Ni/Fe dengan senyawa polioksometalat K4[α-

SiW12O40]·nH2O. 

2. Memberikan informasi aplikasi hidroksi lapis ganda Ni/Fe dan 

interkalasi hidroksi lapis ganda Ni/Fe dengan senyawa polioksometalat 

K4[α-SiW12O40]·nH2O dalam proses adsorpsi logam Fe(II) dan Cr(VI). 
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