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Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas 

Jember. 

 

Silika gel merupakan padatan pendukung yang banyak digunakan dalam 

proses adsorpsi karena memiliki karakteristik pertukaran massa yang tinggi. Silika 

gel dapat disintesis dari abu terbang sebagai solusi penyelesaian permasalahan 

limbah dengan memanfaatkan limbah yang mengandung SiO2 sebesar 64,97%. 

Silika gel banyak dipilih sebagai adsorben karena memiliki sisi aktif permukaan 

berupa gugus silanol (-Si-OH) dan siloksan (Si-O-Si). Namun, kapasitas adsorpsi 

silika kurang optimal akibat lemahnya interaksi atom oksigen sebagai pendonor 

pasangan elektron bebas. Upaya untuk meningkatkan daya adsorpsi silika gel 

adalah memodifikasi gugus aktif permukaan silika dengan penambahan gugus 

amina (NH2). Pemodifikator berupa gugus amina yang banyak digunakan oleh 

para peneliti berupa 3-aminopropiltrimetoksisilan (3-APTMS). Namun, 3 sisi aktif 

silanol diikat oleh satu modifikator dan menyebabkan terjadinya penurunan sisi 

aktif permukaan silika. Upaya untuk mengatasi masalah tersebut, maka digunakan 

etanolamina sebagai modifikator yang dimungkinkan dapat membentuk ikatan 

antara satu modifikator dengan satu gugus aktif silika. Penelitian ini mempelajari 

pengaruh komposisi pemodifikator dan konsentrasi katalis H2SO4 terhadap 

perubahan gugus fungsi silika oleh adanya etanolamina melalui spektra FTIR.  

Proses modifikasi menggunakan silika gel sebanyak 1 gram ditambah  

etanolamina dengan perbandingan 1:1, 1:2 dan 1:3 (m/v) dalam pelarut                    

H2SO4 2M. Reaksi dikondisikan pada temperatur 100 °C selama 18 jam sambil 

diaduk dengan stirrer magnetic dalam labu leher tiga secara refluks. Campuran 

disaring dengan kertas saring whatman no. 41 dan dicuci akuades. Residu yang 

diperoleh dikeringkan dalam oven pada temperatur 70 °C selama 3 jam dan 

dianalisis menggunakan FTIR. Komposisi silika gel dan etanolamina optimum 

yang didapat kemudian digunakan sebagai komposisi silika dan etanolamina 

untuk variasi konsentrasi katalis H2SO4. 
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Hasil yang diperoleh menyatakan bahwa komposisi (SG : EA) optimum 

berada pada komposisi 1:3. Pada komposisi etanolamina yang semakin besar, 

rendemen silika amina yang diperoleh semakin kecil. Sifat kelarutan dari silika 

gel mempengaruhi rendemen yang dihasilkan, dimana kelarutan silika sangat 

rendah pada pH<10 tetapi sangat tinggi pada pH>10 (Kalapathy et al., 2000). 

Perubahan spektra silika dengan silika amina diketahui dari munculnya puncak 

baru pada 2924,18 dan 2854,74 cm-1 yaitu gugus C-H sp3 dan diperkuat dengan 

munculnya vibrasi tekuk C-H sp3 pada 1384,94 cm-1. Puncak baru juga terdapat 

pada bilangan gelombang 1030-1230 cm-1 berupa gugus C-O yang bertumpang 

tindih dengan vibrasi Si-O pada Si-O-Si pada 1072,46 cm-1. Hasil yang diperoleh 

menunjukkan pada ketiga variasi komposisi terjadi pengurangan gugus –OH dari 

Si-OH dengan jumlah yang sama yaitu tersisa sebesar 68,89%. Namun, puncak 

kecil yang menjadi ciri khusus serapan amina (-NH2) pada bilangan gelombang 

3600-3200 cm-1 yang diperkuat dengan vibrasi tekuk N-H pada 1529,60 cm-1 

hanya muncul pada variasi komposisi 1:3. Komposisi optimum dalam modifikasi 

silika oleh etanolamina dengan katalis H2SO4 terjadi pada komposisi 1:3 dengan 

munculnya serapan amina primer pada bilangan gelombang 3466,20 cm-1 dan 

jumlah gugus –OH dari Si-OH tersisa sebesar 68,89%. 

Selain komposisi (SG : EA), optimasi modifikasi silika dengan etanolamina 

juga dipengaruhi oleh konsentrasi katalis H2SO4. Variasi konsentrasi katalis 

H2SO4 yang digunakan pada penelitian ini adalah 2 M, 4 M dan 6 M. Ketiga 

variasi konsentrasi yang digunakan juga menunjukkan terjadinya pengurangan 

gugus –OH dari Si-OH, dimana pada H2SO4 2 M tersisa sebesar 68,89% dan 

konsentrasi H2SO4 4 M dengan gugus –OH dari Si-OH tersisa sebesar 55,55%. 

Konsentrasi yang lebih besar kembali terjadi kenaikan jumlah gugus –OH yaitu 

pada H2SO4 6 M sebesar 82,22%. Selain itu, puncak kecil sebagai ciri khusus 

serapan amina (-NH2) muncul pada ketiga variasi konsentrasi H2SO4 yang 

digunakan. Konsentrasi katalis H2SO4 optimum terjadi pada konsentrasi                     

H2SO4 4 M dengan jumlah gugus –OH dari Si-OH tersisa sebesar 55,55 %. 
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BAB 1. PENDAHULUAN 

1.1 Latar Belakang 

Silika gel merupakan padatan pendukung yang banyak digunakan dalam 

proses adsorpsi karena stabil dalam kondisi asam, memiliki karakteristik 

pertukaran massa yang tinggi, porositas dan luas permukaan spesifik serta 

memiliki daya tahan tinggi terhadap panas (Buhani dan Suharso, 2010). Silika gel 

dapat disintesis dari limbah abu terbang hasil pembakaran batu bara yang 

memiliki kandungan kimia berupa SiO2 sebesar 64,97% (Adak et al., 2013). 

Kalapathy et al. (2000), melaporkan telah berhasil mensintesis silika xerogel dari 

limbah sekam padi yang mengandung 90% SiO2 menghasilkan silika dengan 

kemurniaan 93%. Affandi et al. (2009), juga melakukan sintesis silika gel yang 

diketahui memiliki kemurniaan 99% dari ampas tebu. Keuntungan pemanfaatan 

abu terbang hasil pembakaran batu bara sebagai material adalah menyelesaikan 

permasalahan limbah dengan memanfaatkan limbah. Oleh sebab itu, abu terbang 

batubara memiliki potensi besar untuk digunakan sebagai material adsorben. 

Silika gel banyak dipilih sebagai adsorben karena memiliki sisi aktif 

permukaan seperti gugus silanol (-Si-OH) dan siloksan (Si-O-Si) yang dapat 

berikatan secara kimia dengan logam-logam berat serta memiliki luas permukaan 

yang besar (Ahalya dan Ramachandra, 2003). Penelitian yang dilakukan oleh 

Affandi et al. (2009), menghasilkan silika gel yang diekstrak dari ampas tebu 

dengan luas permukaan 69-152 m2/g diketahui dapat mengadsorpsi                               

0,18 g-H2O/g-SiO2 pada pH 7 dengan waktu adsorpsi optimal selama 8 jam. 

Selain itu, berdasarkan penelitian Tzvetkova et al. (2012), silika gel yang 

memiliki luas permukaan 803 m2/g mempunyai kapasitas adsorpsi terhadap Cu(II) 

sebesar 0,07 mg/g, Hg(II) sebesar 2,67 mg/g, Ni(II) sebesar 0,34 mg/g, Pb(II) 

sebesar 0,72 mg/g dan Co (II) sebesar 0,64 mg/g pada pH 5. 

Kemampuan adsorpsi silika gel bergantung pada distribusi gugus –OH per 

satuan luas permukaan adsorben (Jal et al., 2004). Menurut Tzvetkova et al. 

(2012), kurang optimalnya kemampuan adsorpsi silika gel akibat lemahnya 

interaksi ion logam dengan atom oksigen pada gugus silanol (-Si-OH) dan 
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siloksan (Si-O-Si) sebagai pendonor pasangan elektron bebas. Upaya untuk 

meningkatkan daya adsorpsi silika gel adalah memodifikasi gugus aktif pada 

permukaannya dengan penambahan gugus amina (NH2). Penelitian yang 

dilakukan oleh Radi et al. (2013), menunjukkan kapasitas adsorpsi silika 

termodifikasi amina dan tanpa modifikasi pada Cu(II) sebesar 24,5 mg/g dan                   

1 mg/g atau meningkat 96%. Selain itu, silika termodifikasi 2-aminotiazol dapat 

meningkatkan adsorpsi logam Cu(II) sebesar 99%, logam Ni(II) sebesar 65% 

dibandingkan silika tanpa modifikasi (Tzvetkova et al., 2012). Czaun et al. (2013) 

dan Gil et al. (2011) melakukan penelitian tentang modifikasi silika menggunakan 

pemodifikator yang sama berupa Aminopropil trietoksisilan (APTES) untuk 

adsorpsi gas CO2. Hasil yang diperoleh menunjukkan kapasitas adsorpsi 

mengalami peningkatan sebesar 87% (Czaun et al., 2013) dan sebesar                         

120% (Gil et al., 2011). Djatmiko dan Amira (2012), melakukan modifikasi silika 

gel dengan 8-hidroksikuinolin menghasilkan adsorpsi maksimum logam Ni(II) 

pada pH 7 sebesar 36,4 mg/g. Javadian et al. (2014) mensintesis silika dengan              

N-(2-aminoetil-3-aminopropilmetildimetoksilan) menghasilkan kapasitas adsorpsi 

logam Pb(II) pada pH 5 sebesar 49,41 mg/g. Modifikasi silika gel juga dilakukan 

oleh Zhu et al. (2009) dengan 3-aminopropiltrimetoksisilan untuk adsorpsi logam 

Pb(II) pada pH 4 sebesar 19,66 mg/g. 

Penelitian yang dilakukan oleh Czaun et al. (2013), menunjukkan 

peningkatan kemampuan adsorpsi oleh silika gel yang dimodifikasi dengan 

Aminopropil trietoksisilan (APTES). Buhani dan Suharso (2010), juga melakukan 

penelitian berupa modifikasi silika gel dengan menggunakan                                         

3-aminopropiltrimetoksisilan (3-APTMS) dengan prekursor tetraetilortosilikat 

(TEOS). Hasil yang diperoleh menunjukkan perubahan berupa adanya 3 sisi aktif 

silanol yang diikat oleh satu modifikator. Perubahan ini menyebabkan terjadinya 

penurunan sisi aktif permukaan silika yang menyebabkan material tersebut kurang 

efektif untuk digunakan. Upaya untuk mengatasi masalah tersebut, maka 

digunakan etanolamina sebagai modifikator yang dimungkinkan dapat 

membentuk ikatan antara satu modifikator dengan satu gugus aktif silika. 
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Efektifitas dalam modifikasi silika dengan etanolamina  dapat diupayakan 

dengan optimasi kondisi modifikasi. Buhani dan Suharso (2010), melakukan 

penelitian berupa modifikasi silika gel dengan 3-aminopropiltrimetoksisilan                 

(3-APTMS) pada variasi komposisi modifikator dan prekursor tetraetilortosilikat 

(TEOS). Hasil yang diperoleh yaitu dengan variasi silika dan modifikator antara 

1:0,1; 1:0,2 dan 1:0,4 menunjukkan daya adsorpsi silika-amina optimum pada 

komposisi silika dan modifikator (1:0,2). Mujiyanti et al. (2010) juga melakukan 

modifikasi silika gel dengan 3-(trimetoksisilil)-1-propantiol (TMSP) pada variasi 

konsentrasi katalis asam berupa HCl 4 M, 6 M dan 8 M, yang menunjukkan daya 

adsorpsi optimal pada konsentrasi asam 4 M. Selain itu, Sriyanti et al. (2005) 

mensintesis silika termodifikasi Aminopropil trietoksisilan (APTES) dengan 

optimasi pH gelasi dan menghasilkan daya adsorpsi optimum pada katalis                    

HCl 4 M. 

Berdasarkan tingginya potensi dari hasil modifikasi silika-amina dengan 

optimasi kondisi reaksi, maka akan dilakukan sintesis silika gel dengan modifikasi 

menggunakan etanolamina. Silika-amina hasil modifikasi yang diperoleh 

dilakukan optimasi dengan penggunaan komposisi modifikator dan konsentrasi 

katalis asam yang bervariasi. Hasil optimasi pada modifikasi silika dengan gugus 

amina, diharapkan dapat berfungsi sebagai media adsorpsi berbagai jenis logam 

berat yang menjadi penyebab permasalahan lingkungan. Pembuktian keberhasilan 

modifikasi silika gel dengan etanolamina dilakukan dengan analisis gugus fungsi 

menggunakan FTIR. 

 

1.2 Rumusan Masalah 

Rumusan Masalah yang dapat dikemukakan pada penelitian ini adalah 

sebagai berikut: 

1. Bagaimana pengaruh perbandingan jumlah mol silika gel dan modifikator 

terhadap perubahan konsentrasi gugus fungsi etanolamina pada modifikasi 

silika? 

2. Bagaimana pengaruh konsentrasi katalis asam sulfat terhadap perubahan 

konsentrasi gugus fungsi etanolamina pada modifikasi silika? 
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1.3 Tujuan Penelitian 

Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut: 

1. Mempelajari pengaruh perbandingan jumlah mol silika gel dan modifikator 

terhadap perubahan konsentrasi gugus fungsi etanolamina pada modifikasi 

silika. 

2. Mempelajari pengaruh konsentrasi katalis asam sulfat terhadap perubahan 

konsentrasi gugus fungsi etanolamina pada modifikasi silika. 

 

1.4 Batasan Masalah 

Batasan masalah dalam penelitian ini diberikan untuk memberikan 

kesamaan presepsi pada penelitian yang dilakukan. Adapun batasan masalah 

dalam penelitian ini adalah sebagai berikut: 

1. Abu terbang yang digunakan berasal dari PT. IPMOMI PLTU                          

Paiton-Probolinggo. 

2. Kondisi pada temperatur reaksi yang digunakan adalah 100 ºC. 

3. Waktu reaksi dengan proses refluks yang digunakan yaitu selama 18 jam. 

 

1.5 Manfaat Penelitian 

Hasil penelitian ini diharapkan dapat digunakan untuk: 

1. Memanfaatkan material bahan dasar silika gel dengan menggunakan limbah 

hasil pembakaran batubara berupa abu terbang. 

2. Memberi informasi tentang optimasi penggunaan silika gel dengan 

modifikasi muatan pada permukaan. 

3. Memberikan informasi tentang optimasi komposisi modifikator dan 

konsentrasi katalis asam terhadap hasil modifikasi silika gel dengan 

etanolamina sebagai media adsorpsi. 
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA 

2.1 Silika Gel 

Silika dengan bentuk umum SiO2 sering ditemukan berupa padatan yang 

meleleh kira-kira pada temperatur 1600ºC dan mendidih pada 2230ºC. Kristalin 

silika berupa senyawa polimerik tiga dimensi dengan jaringan ikatan kovalen Si-O 

membentuk suatu molekul raksasa. Jaringan ini mengandung penghubung 

tetrahedral SiO4 dengan tiap atom Si diikat oleh empat atom O dan tiap atom O 

diikat oleh dua atom Si (Rapierna et al., 2012). Silika yang banyak dikenal 

terdapat dalam dua bentuk, yaitu amorf dan kristal. Silika amorf bervariasi dalam 

derajat hidrasinya, sedangkan silika kristal terdiri dari bermacam jenis kwarsa, 

tridmit dan kristobalit yang merupakan akibat dari modifikasi termperatur rendah 

ke tinggi yang merubah simetri kristal dan kerapatannya (Handoyo et al., 1996). 

Silika amorf memiliki unit bangun yang sama dengan kristalin seperti pada 

gambar 2.(a) dan 2.(b), tetapi silika amorf memiliki susunan unit yang acak, 

sedangkan silika kristalin memiliki keteraturan yang sempurna. Silika pada 

umumnya adalah dalam bentuk amorf terhidrat, namun bila pembakaran terus-

menerus pada temperatur di atas 650ºC maka tingkat kritalinitasnya akan 

cenderung naik (Suchithra et al., 2012). Kristal yang diperoleh berupa fasa quartz, 

crystobalite dan tridymite yang memiliki stabilitas dan kerapatan yang berbeda. 

Temperatur tinggi dan waktu yang lama akan membuat silika amorf dengan 

sendirinya menjadi padatan kristalin. 

 

    (a)                                               (b) 

Gambar 2.1 Struktur bangun kristal dan amorf dari silika 

(Sumber : Brindley and Brown, 1980) 
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Silika mempunyai kelebihan tersendiri dibanding bahan yang lain, karena 

secara kima bersifat inert hidrofobik dan transparan. Selain itu, silika juga 

menunjukkan kekuatan mekanik dan stabilitas termal yang tinggi dan tidak 

mengembang dalam pelarut organik (Bhatia et al., 2000). Silika juga memiliki 

beberapa sifat kimia yang membuatnya memiliki beberapa kelebihan, yaitu 

bersifat stabil terhadap hidrogen kecuali flourin dan juga inert terhadap semua 

asam kecuali HF. Reaksi dengan HF akan menghasilkan asam silikon 

heksaflourid. Kelebihan silika lainnya yaitu, adanya basa kuat seperti NaOH 

dalam kondisi panas secara perlahan dapat mengubah silika menjadi silikat yang 

larut dalam air (Handoyo et al., 1996).  

Silika merupakan senyawa hasil polimerisasi asam silikat, yang tersusun 

dari rantai satuan SiO4 tetrahedral dengan formula umum SiO2. Silika gel dapat 

digolongkan ke dalam tiga bentuk yaitu, hidrogel yang berupa silika gel yang 

pori-porinya terisi oleh air. Xerogel yaitu silika gel kering yang dihasilkan dengan 

mengeringkan air dalam pori-pori melalui proses evaporasi. Aerogel yaitu silika 

gel yang dihasilkan dengan mengeringkan fase air dalam pori-pori silika melalui 

ekstraksi superkritikal (Suchithra et al., 2012). Silika dengan ketiga bentuk 

tersebut merupakan suatu bentuk dari silika yang dihasilkan melalui 

penggumpalan sol natrium silikat (NaSiO2). Larutan silikat yang direaksikan 

dengan asam akan menghasilkan asam silikat. Sistem asam silikat terdapat 

pembentukan gel sebagai reaksi kondensasi dari Si(OH)4 menjadi rantai siloksan 

yang kemudian bercabang dan selanjutnya berikatan silang membentuk kerangka 

tiga dimensi (Sukalyan et al., 2008). 

Permukaan silika gel memiliki dua jenis gugus, yaitu gugus silanol dan 

gugus siloksan. Gugus siloksan ada dua macam, yaitu Si-O-Si rantai lurus dan 

gugus siloksan yang membentuk struktur lingkar dengan empat ikatan. Jenis yang 

pertama tidak reaktif dengan pereaksi pada umunya, tetapi sangat reaktif terhadap 

senyawa logam alkali (Handayani et al., 2015). Jenis gugus siloksan yang 

membentuk struktur lingkar dengan empat anggota mempunyai reaktivitas yang 

tinggi, dapat mengadakan kemisorpsi air, amonia dan etanol. Reaksi dengan air 

akan menghasilkan dua gugus Si-OH, reaksi dengan amonia akan menghasilkan 
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gugus Si-NH2 dan silanol, sedangkan reaksi dengan metanol akan menghasilkan 

gugus silanol dan Si-O-CH3 (Saputra et al., 2014). Struktur silika ditunjukkan 

pada gambar berikut : 

 

Gambar 2.2 Susunan tetrahedral SiO4 pada Silika Gel. 

(Sumber: Morrow dan Gay, 2000) 

 

Senyawa silika di alam banyak ditemukan dalam beberapa bahan alam, 

seperti pasir, kuarsa, gelas dan sebagainya. Silika gel banyak dimanfaatkan 

sebagai adsorben. Kualitas yang berkaitan dengan pemanfaatannya ditentukan 

oleh berbagai faktor, yaitu struktur internal, ukuran partikel, porositas, luas 

permukaan, ketahanan dan polaritasnya . Sifat silika sebagai senyawa pengadsorp 

disebabkan karena adanya situs aktif pada permukaannya. Silika gel tersebut 

walaupun mempunyai berbagai kelebihan, ternyata juga mempunyai beberapa 

kelemahan. Kelemahan tersebut adalah karena pada silika gel jenis situs aktif 

hanya berupa siloksan dan silanol. Gugus silanol ini mempunyai sifat keasaman 

yang rendah, disamping mempunyai mempunyai atom donor yang sifatnya lemah. 

Namun, adanya gugus siloksan dan silanol juga menguntungkan karena 

memungkinkan terjadinya modifikasi (Sukalyan et al., 2008).  

 

2.2 Sintesis Silika Gel 

Silika gel merupakan suatu bentuk dari silika yang dihasilkan melalui 

penggumpalan sol natrium silika. Pembuatan silika gel dapat dilakukan melalui 

beberapa tahapan, yaitu dengan pembentukan natrium silikat dari reaksi SiO2 

dengan NaOH. Reaksi pembentukan silika hidrosol dari reaksi antara Na2SiO3 
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dengan asam. Reaksi pembentukan silika hidrogel, yaitu polimerisasi asam silikat 

dengan pemanasan silika hidrogel menghasilkan silika gel (Ngatijo et al., 2013). 

Metode sintesis pada silika yang sering digunakan berupa metode sol gel. 

Metode sol gel telah banyak dikembangkan karena memiliki beberapa kelebihan, 

diantaranya prosesnya yang mudah, membutuhkan biaya yang relatif murah dan 

menghasilkan tingkat kemurniaan dan kehomogenan silika yang tinggi                

(Welveni, 2010). Proses sol gel didasarkan pada prekursor molekular yang dapat 

mengalami hidrolisis, kebanyakan merupakan alkoksida logam. Proses sol gel 

merupakan suatu suspensi koloid karena adanya perubahan fase dari suspensi 

koloid (sol) membentuk fase cair kontinyu (gel). Proses sol gel dapat digambarkan 

sebagai pembentukan suatu jaringan oksida melalui reaksi polikondensasi yang 

progresif dari molekul prekursor dalam medium cair. Metode sol gel dianggap 

sebagai proses untuk membentuk material melalui suatu sol, gelation dari sol dan 

akhirnya membentuk gel (Nuryono et al., 2005). 

Silika disusun oleh agregat dari partikel-partikel ukuran koloid yang tidak 

dapat digabungkan ke dalam jaringan gel selama proses persiapan. Silika 

presipitasi salah satunya dibentuk dari fasa uap atau dapat juga dibentuk melalui 

presipitasi dari larutan. Silika presipitasi berbentuk bubuk yang mempunyai 

struktur lebih terbuka dengan volume pori yang lebih tinggi. Ekstraksi silika dari 

abu terbang batubara dilakukan dengan menggunakan pelarut natrium hidroksida 

(NaOH) untuk mendapatkan natrium silikat (Na2SiO3). Temperatur tinggi pada 

saat pembentukan Na2SiO3 akan membuat NaOH meleleh dan terdisosiasi 

sempurna membentuk Na+ dan OH-. Atom O pada SiO2 memiliki 

keelektronegatifan yang lebih tinggi sehingga Si lebih elektropositif dan terbentuk 

intermediet [SiO2OH]- yang tidak stabil. Proses dehidrasi akan terjadi pada 

kondisi ini dan OH- yang kedua akan berikatan dengan hidrogen membentuk air. 

Dua ion Na+ akan menyeimbangkan muatan negatif yang terbentuk dan 

berinteraksi dengan ion SiO3
2- sehingga terbentuk Na2SiO3 (Mujiyanti et al., 

2010). Reaksi pembuatan natrium silikat yaitu: 

2NaOH (aq) + SiO2 (s)                 Na2SiO3 (aq) 
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Natrium silika hasil ekstraksi kemudian direaksikan dengan katalis asam 

berupa HCl atau H2SO4. Silika secara komersial dibuat dengan mencampur 

larutan natrium silikat dengan suatu asam mineral. Hasil reaksi natrium silika 

dengan asam akan menghasilkan alkogel yang bila didiamkan akan menjadi 

hidrogel. Hidrogel yang dicuci dan dipanaskan akhirnya akan membentuk xerogel 

berupa padatan putih. Penambahan HCl menyebabkan terjadinya protonasi gugus 

Si-O- menjadi Si-OH. Gugus silanol diserang oleh gugus siloksi dengan bantuan 

katalis asam untuk membentuk ikatan siloksan (Si-O-Si). Proses ini terjadi cepat 

dan terus menerus membentuk jaringan silika amorf. Reaksi ini menghasilkan 

suatu dispersi pekat yang akhirnya memisahkan partikel dari silika terhidrat yang 

dikenal sebagai silika hidrosol atau asam silikat agar terbentuk silika gel dengan 

reaksi sebagai berikut: 

Na2SiO3(aq)   +   2H+ (aq)           2Na+ (aq) +  O=Si(OH)2 (aq) 

O=Si(OH)2 (aq)   +   H2O (l)          Si(OH)4 (s) 

(Schubert and Husing, 2000) 

 

2.3 Modifikasi Silika Gel 

Silika adalah material yang menarik tetapi tidak baik jika langsung 

diaplikasikan, walaupun memiliki kekuatan mekanik dan stabilitas termal yang 

tinggi. Silika gel mengandung silanol (Si-OH) dan siloksan (Si-O-Si) yang sangat 

responsif terhadap proses adsorpsi (Ngatijo et al., 2013). Silika gel telah banyak 

digunakan sebagai adsorben, umumnya digunakan sebagai adsorben untuk 

senyawa-senyawa polar. Silika gel dapat juga digunakan untuk menyerap ion-ion 

logam dengan prinsip pertukaran ion, namun kemampuannya untuk menyerap 

logam terbatas. Atom O sebagai situs aktif permukaan silika gel, dalam hal ini 

sebagai donor pasangan elektron, merupakan spesies yang mempunyai ukuran 

relatif kecil dan mempunyai polarisabilitas rendah atau bersifat basa keras. 

Sifatnya tersebut membuat silika gel cenderung untuk berinteraksi dengan logam 

berat yang pada umumnya memiliki ukuran yang besar dan mempunyai 

polarisabilitas tinggi atau asam lunak (Vejayakumaran et al., 2008). 
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Kelemahan silika akibat ikatan langsung oksigen pada silika, dapat 

diperbaiki dengan memodifikasi permukaan silika dengan senyawa organik 

mengandung ligan yang secara khusus diharapkan berinteraksi dengan  ion logam 

(Saputra et al., 2014). Modifikasi permukaan silika gel berhubungan dengan 

keseluruhan proses yang bertujuan untuk mengubah komposisi kimia pada 

permukaan silika. Proses modifikasi adalah dengan mengubah gugus –Si-OH 

menjadi –Si-OM. Atom M adalah beberapa spesies baik sederhana ataupun 

kompleks selain H. Modifikasi akan mempengaruhi secara signifikan terhadap 

proses adsorpsi (Slavov et al., 1996). Modifikasi silika gel dapat dibedakan 

menjadi dua jenis, yaitu organofungsionalisasi jika zat pemodifikasinya adalah 

gugus organik dan anorganofungsionalisasi jika gugus yang terikat pada 

permukaan adalah senyawa organologam atau oksida logam (Jal et al., 2004). 

 

2.4 Teknik Modifikasi Silika Gel 

Permukaan silika dapat dimodifikasi dengan perlakuan fisik (physical 

treatment) ataupun perlakuan kimia (chemical treatment). Perlakuan fisik dapat 

berupa proses termal atau hidrotermal yang bertujuan untuk mengubah 

perbandingan konsentrasi gugus silanol dan siloksan. Modifikasi silika secara 

kimia atau organofungsionalisasi dapat dilakukan melalui dua jalur, yaitu jalur 

heterogen dan jalur homogen. Jalur heterogen (tidak langsung) terjadi melalui 

pengikatan langsung agen silan dengan gugus silanol pada silika gel kemudian 

diikuti dengan immobilisasi gugus aktif (Alcantara et al., 2007). 

Modifikasi silika dengan pemasukan gugus amina pada permukaan silika 

gel terdiri dari dua macam yang didasarkan pada cara menginteraksikan antara 

gugus amina dengan silika gel. Teknik modifikasi permukaan silika gel secara 

langsung dengan mengembangkan reaksi antara gugus silanol dengan reagen silan 

yang berfungsi sebagai prekursor untuk immobilisasi molekul organik dan 

bersama-sama dengan gugus aktif lain yang diimmobilisasi disebut sebagai jalur 

homogen (Yusmaniar et al., 2014). Reagen silan pada umumnya bereaksi dengan 

permukaan gugus silanol dalam satu langkah sehingga memungkinkan 

peningkatan gugus fungsional terminal yang diinginkan pada permukaan. Jalur 
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heterogen apabila dibandingkan dengan immobilisasi melalui jalur homogen, 

maka jalur homogen lebih sederhana dan cepat karena reaksi pengikatan 

berlangsung bersamaan dengan proses terbentuknya padatan (Jal et al., 2004). 

Modifikasi juga dapat dilakukan melalui pembentukan ikatan kovalen. 

Tekniknya dapat dilakukan dengan berbagai proses, antara lain proses imobilisasi 

pereaksi silan dan proses sol-gel. Molekul-molekul organik yang akan membentuk 

khelat dengan ion biasanya terikat pada permukaan silika melalui proses salinasi 

yang melibatkan pembentukan ikatan kovalen (Vejayakumaran et al., 2008). 

Persamaan reaksinya adalah sebagai berikut : 

 

Gambar 2.3 Reaksi modifikasi silika gel oleh aminopropil trietoksisilan 

(Sumber: Czaun et al., 2013) 

 

Metode modifikasi yang lain adalah dengan proses sol-gel. Pada Reaksi 

yang dilakukan pada proses ini bukan dengan silika gel tetapi dilakukan terhadap 

bahan dasar pembentuk silika gel yang lazim disebut prekursor (Slavov et al., 

1996). Silika prekursor yang dapat dipakai berupa senyawa silikat anorganik 

maupun organosilan. Proses modifikasi dilakukan pada saat pembentukan gel. 

Modifier atau pereaksi yang akan mensubstitusi gugus silanol ditambahkan pada 

silika prekursor pada saat proses pembentukan gel, bukan setelah terjadi silika gel 

(Yusmaniar et al., 2014). Pada proses ini dihasilkan senyawa yang mengandung 

gugus siloksan, silanol serta gugus silika termodifikasi yang diberi notasi –Si-OM. 

Zat modifikator yang baik untuk metode impregnasi, silanasi maupun proses sol 

gel, dapat berupa merkaptopropiltrimetoksisilan (MPTS), aminopropil 

trimetoksisilan (APTS), kloropropiltrimetoksisilan (CPTS) serta modifikator yang 

Digital Repository Universitas JemberDigital Repository Universitas Jember

http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/


12 
 

 
 

bukan pereaksi silan seperti asam 1-amino-2-hidroksi-4-naftalenadisulfonat 

(Czaun et al., 2013). Struktur silika termodifikasi amina sebagai berikut:  

 

Gambar 2.4 Struktur silika amina hasil modifikasi 
(Sumber : Zarabadi et al., 2011) 

 

2.5 Etanolamina sebagai Modifikator Silika 

Modifikasi silika gel umumnya dapat dilakukan dengan mensintesis 

permukaan silika gel dengan senyawa organik tertentu yang memiliki atom 

karbon C8-C18. Tributilfosfat, fenol dan amina merupakan senyawa organik yang 

dapat digunakan sebagai agen modifikasi silika gel untuk merubah sifat silika gel 

menjadi pemisah senyawa non polar hingga semi polar (Czaun et al., 2013). 

Etanolamina termasuk salah satu agen modifikasi silika yang disebut juga                      

2-aminoetanol merupakan senyawa organik yang tersusun atas sebuah amina 

primer dan alkohol primer. Senyawa ini memiliki rumus molekul NH2C2H4OH. 

Etanolamina termasuk dalam basa lemah yang bersifat beracun, mudah terbakar, 

korosit, berwarna dan merupakan cairan kental dengan bau seperti amonia. 

Monoetanolamin adalah senyawa hasil reaksi dari etilen oksida dengan amonia. 

Etnaolamina adalah senyawa kedua terbanyak yang melimpah untuk kelompok 

tospolipit, zat yang ditemukan pada membran biological. Struktur molekul 

etanolamina ditunjukkan pada gambar berikut : 

 

Gambar 2.5 Struktur Etanolamina  

(Sumber: Scheiman, 1962) 

 

Etanolamina atau 2-aminoetanol termasuk salah satu senyawa yang 

mengandung gugus amina dan dapat mengalami proses impregnasi pada 
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permukaan silika gel. Penelitian yang telah dilakukan sebelumnya dengan 

melakukan modifikasi silika oleh gugus amina, dilakukan oleh Safitri, et al 

(2012), melaporkan bahwa senyawa organik yang dapat digunakan untuk 

memodifikasi permukaan silika gel agar menjadi semi-polar yaitu dengan 

menggunakan senyawa organik tributilamina. Tributilamina memiliki gugus alkil 

(C4) dan gugus amina (NH4). Senyawa ini pada prosesnya akan diimobilisasi pada 

permukaan silika gel sehingga dapat memisahkan senyawa organik yang bersifat 

semi-polar dan non polar (Safitri et al., 2012). 

 

2.6 Mekanisme Katalisis oleh Asam 

Atom oksigen dari gugus Si-OH atau Si-OR pada kondisi asam akan 

terprotonasi pada tahap pertama dengan cepat. Gugus pergi yang baik terbentuk 

melalui protonasi tersebut. Kerapatan elektron dari atom pusat Si akan berkurang 

sehingga bersifat lebih elektrofilik dan lebih mudah untuk diserah oleh air (reaksi 

hidrolisis) atau gugus silanol (reaksi kondensasi). Reaksi hidrolisis berlangsung 

lebih cepat dari pada reaksi kondensasi pada kondisi ini. Proses gelasi yang 

dilakukan pada kondisi asam dan basa akan berbeda, hal tersebut disebabkan 

karena pada kondisi basa reaksi kondensasi berlangsung lebih cepat daripada 

reaksi hidrolisis. Jalur reaksi pembentukan silika termodifikasi amina mengikuti 

Jalur reaksi SN2 sesuai gambar berikut : 
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+ H
+
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SiO
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Gambar 2.6 Jalur reaksi pembentukan silika amina oleh katalis asam 

(Sumber: Sriyanti et al., 2005). 
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Pembentukan silika-amina diawali dengan protonasi atom O gugus metoksi 

(-OCH3) pada senyawa organik 3-aminopropiltrimetoksisilan (APTES) akibat 

penambahan asam. Spesies anion silikat yang berperan sebagai nukleofil akan 

menyerang atom Si pada APTES di mana atom O pada gugus metoksi telah 

terprotonasi. Spesies anion silikat yang masuk akan menggantikan gugus metoksi  

–OCH3 dengan atom O yang telah terprotonasi sehingga terbentuk ikatan siloksan. 

Gugus metoksi dengan atom O yang telah terprotonasi akan dilepaskan dalam 

bentuk metanol. Penambahan asam yang terus berlanjut mengakibatkan reaksi 

dapat terus berlanjut mengakibatkan reaksi dapat terus berlanjut sampat semua 

gugus metoksi dalam senyawa organik APTES mengalami reaksi kondensasi 

dengan spesies anion silikat dengan melepas metanol (Sriyanti et al., 2005). 

 

2.7 Spektrofotometri Fourier Transform-Infra Red (FT-IR) 

Keberhasilan pada proses modifikasi silika dapat diketahui dengan 

melakukan analisis menggunakan berbagai macam metode, misalnya 

spetrofotometri FTIR yang dapat menunjukkan jenis gugus fungsi pada suatu 

senyawa pada spektranya. Fourier Transform Infra-Red (FTIR) merupakan alat 

yang dipergunakan untuk menganalisis secara kuantitatif maupun kualitatif. 

Analisis secara kuantitatif adalah berdasarkan gugus fungsi yang ada dengan 

menggunakan standar. Sampel yang dianalisis pada umumnya dapat berupa 

padatan, cairan maupun gas (Silverstein et al., 1986). 

Prinsip dasar pada pengukuran dengan spektrofotometri FTIR yaitu adanya 

atom-atom dalam suatu molekul yang tidak diam melainkan bervibrasi (bergetar). 

Analisa menggunakan spektroskopi inframerah adalah vibrasi ikatan yang 

mempunyai frekuensi yang spesifik. Jalur serapan spektrum inframerah daerah 

radiasi IR terbagi dalam daerah IR dekat (12800-4000 cm-1), daerah IR tengah 

(4000-200 cm-1) dan daerah IR jauh (200-10 cm-1). Radiasi inframerah jika 

dilewatkan melalui suatu cuplikan, maka molekul-molekulnya dapat menyerap 

(mengabsorbsi) energi. Transisi elektron akan terjadi di antara tingkat vibrasi 

dasar (ground state) dan tingkat vibrasi tereksitasi (excited state)                          

(Khopkar, 2008). Vibrasi molekul dapat dianggap dan dihubungkan dengan energi 
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absorpsi yang umumnya diklasifikasikan sebagai vibrasi ulur dan vibrasi tekuk. 

Vibrasi ulur menyangkut konstanta vibrasi antara dua atom sepanjang sumbu 

ikatan. Vibrasi tekuk disebabkan karena berubahnya sudut antara dua ikatan. 

Tingkat vibrasi pengabsorbsian energi pada berbagai frekuensi dapat dideteksi 

oleh spektrofotometer inframerah, yang memplot jumlah radiasi inframerah yang 

diteruskan melalui cuplikan sebagai fungsi frekuensi atau panjang gelombang 

radiasi (Hendayana et al., 1994). 

Beberapa penelitian yang menggunakan FTIR telah dilakukan. Pola absorpsi 

dari silika gel menunjukkan pita lebar dengan puncak pada panjang gelombang 

3427,3 cm-1 yang merupakan pita absorpsi vibrasi gugus –OH pada silanol. 

Absorpsi pada 1083,9 cm-1 merupakan vibrasi ulur simetri dari –Si-O pada 

siloksan. Absorpsi pada 968,2 cm-1 menunjukkan adanya vibrasi ulur –Si-O pada 

silanol (Silverstein et al., 1986). Vibrasi tekuk gugus –OH pada silanol 

ditunjukkan pada panjang gelombang 1622 cm-1 dan vibrasi tekuk dari gugus 

siloksan (Si-O-Si) ditunjukkan pada 418,5 cm-1. Pita absorpsi yang muncul pada 

silika gel secara umum menunjukkan bahwa gugus-gugus fungsi pada silika gel 

tersebut adalah silanol atau Si-OH dan siloksan atau Si-O-Si. Setelah proses 

modifikasi berhasil, maka pola spektra akan mengalami beberapa perubahan 

(Mar’atus dan Saputro, 2012) Berikut hasil karakterisasi silika gel dengan FTIR : 

 

Gambar 2.7 Spektra inframerah  silika gel hasil sintesis  

(Sumber: Yusuf et al, 2014) 

Digital Repository Universitas JemberDigital Repository Universitas Jember

http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/


16 
 

 
 

Hasil karakterisasi FTIR ketika silika gel termodifikasi dengan amina akan 

mengalami pola absorpsi yang berbeda. Adanya gugus amina yang terikat dengan 

gugus silanol akan menyebabkan munculnya pelebaran puncak yaitu ditunjukkan 

pada 3500 cm-1. Berikut hasil karakterisasi silika-amina dengan FTIR : 

 

Gambar 2.8 Spektra inframerah silika termodifikasi etanolamina 

(Sumber : Zarabadi et al., 2011) 
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BAB 3. METODE PENELITIAN 

3.1  Waktu dan Tempat Penelitian  

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Desember 2017 hingga April 2018 di 

Laboratorium Kimia Anorganik, Laboratorium Kimia Dasar, Laboratorium Kimia 

Organik, Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, serta 

Laboratorium Tanah Jurusan Teknik Sipil, Fakultas Teknik, Universitas Jember. 

Karakterisasi FTIR dilakukan di Laboratotium Fakultas Matematika dan Ilmu 

Pengetahuan Alam Institut Teknologi Sepuluh November Surabaya. 

 

3.2  Alat dan Bahan 

3.2.1 Alat 

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini adalah seperangkat alat gelas 

laboratorium, stirrer magnetik dan anakan stirrer magnetik, termometer dan 

pemanas listrik (Lab. Companion HP-3000), oven (Memmert), neraca analitik 

(Ohaus Analytical Plus), ayakan ukuran 200 mesh, furnace (Barnstead 

Thermolyne 1400), set alat refluks, set alat FTIR (Fourier Transform Infra Red). 

 

3.2.2 Bahan 

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah abu terbang dari PLTU 

Paiton-Probolinggo, etanolamina (Merck, 99%), akuades, NaOH (Merck, 99%), 

HCl (Merck, 37%), H2SO4 (Merck, 97%), kertas saring biasa, kertas saring 

whatman no. 41. 
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3.3 Diagram Alir Penelitian  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian 

 

3.4 Prosedur Penelitian 

3.4.1 Pembuatan Larutan Pereaksi 

a. Pembuatan Larutan NaOH 3 M 

Larutan NaOH 3 M dibuat dengan cara menimbang terlebih dahulu NaOH 

sebanyak 30 gram, kemudian dimasukkan ke dalam gelas kimia 250 mL yang 

berisi sedikit akuades. NaOH yang telah dilarutkan kemudian dimasukkan ke 
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dalam labu ukur 250 mL dan ditambah akuades hingga tanda batas. Labu ukur 

dikocok perlahan supaya larutan menjadi homogen. 

b. Pembuatan Larutan HCl 1 M 

Larutan HCl 1 M dibuat dengan mengambil 41,5 mL HCl 37% (12 M), 

kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 500 mL yang telah berisi sedikit 

akuades, kemudian ditambah akuades hingga tanda batas. Labu ukur dikocok 

perlahan supaya larutan menjadi homogen. 

c. Pembuatan Larutan H2SO4 2 M 

Larutan H2SO4 2 M dibuat dengan mengambil 10,9 mL H2SO4 97%                  

(18,2 M), kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL yang telah berisi 

akuades. Larutan kemudian ditambah akuades hingga tanda batas. Labu ukur 

dikocok perlahan supaya larutan menjadi homogen. 

d. Pembuatan Larutan H2SO4 4 M 

Larutan H2SO4 4 M dibuat dengan mengambil 21,9 mL H2SO4 97%                  

(18,2 M), kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL yang telah berisi 

akuades. Larutan kemudian ditambah akuades hingga tanda batas. Labu ukur 

dikocok perlahan supaya larutan menjadi homogen. 

e. Pembuatan Larutan H2SO4 6 M 

Larutan H2SO4 6 M dibuat dengan mengambil 32,9 mL H2SO4 97%                  

(18,2 M), kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL yang telah berisi 

akuades. Larutan kemudian ditambah akuades hingga tanda batas. Labu ukur 

dikocok perlahan supaya larutan menjadi homogen. 

 

3.4.2 Preparasi Sampel 

Sampel abu terbang dari PLTU Paiton-Probolinggo ditimbang sebanyak 70 

gram dan direndam dalam air panas 400 mL selama 2 jam sambil diaduk 

menggunakan magnetic stirrer untuk mengekstrak pengotor yang larut dalam air. 

Campuran abu terbang dan air didekantasi, diambil residunya, dioven pada 

temperatur 60oC selama 24 jam, kemudian dihaluskan dengan alu dan mortar. Abu 

terbang diambil sebanyak 40 gram kemudian diasamkan dengan H2SO4 2 M 

sebanyak  200 mL untuk menghilangkan pengotor dan oksida-oksida logam yang 

tidak larut dalam air. Larutan sampel kemudian diaduk menggunakan stirer 
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magnetik selama 1 jam kemudian disaring dengan corong Buchner menggunakan 

kertas saring whatman No. 41. Residu dinetralkan dengan cara dibilas 

menggunakan akuades berulang kali sampai diperoleh filtrat netral (pH diukur 

menggunakan pH meter). Residu dikeringkan di dalam oven pada temperatur               

70oC selama 24 jam. Endapan kemudian ditimbang massanya (Andriana, 2016). 

 

3.4.3 Pembuatan Silika Gel 

Pembuatan silika gel diadopsi dari berbagai metode yang dikembangkan 

oleh Andriana (2016), dengan cara sampel yang telah dipreparasi ditimbang 

sebanyak 10 gram dan dicampur dengan 3M NaOH 120 mL. Campuran kemudian 

direfluks selama 1 jam pada temperatur 90oC. Campuran kemudian  disaring 

dengan corong Buchner dan kertas saring whatman no. 41 yang telah dioven 

selama 15 menit, ditimbang, dan dicatat massanya terlebih dahulu. Filtrat 

(Na2SiO3) yang diperoleh ditampung dalam gelas beker. Silika diendapkan 

dengan cara menambahkan larutan HCl 1M ke dalam filtrat secara bertahap 

sambil diaduk dengan stirrer magnetic hingga pembentukan endapan silika 

berhenti (rentang pH 6,5-7) (pH diukur menggunakan pH meter), kemudian 

didiamkan selama 18 jam dalam temperatur ruang. Endapan disaring dan dibilas 

menggunakan akuades untuk menghilangkan kelebihan asam. Silika yang 

diperoleh selanjutnya dikeringkan dalam oven pada temperatur 70oC selama                 

24 jam. Silika gel ditimbang massanya kemudian digerus menggunakan alu dan 

mortar, lalu diayak menggunakan ayakan 200 mesh. Silika kemudian dikalsinasi 

pada  550oC selama 4 jam dalam furnace dan disimpan dalam desikator. 

 

3.4.4 Sintesis Silika-Amina (Variasi Komposisi Silika : Etanolamina) 

Silika gel yang telah berhasil disintesis dari abu terbang batubara, dilakukan 

modifikasi pada struktur pemukaannya dengan gugus Amina mengikuti metode 

yang dikembangkan oleh (Czuan et al., 2013). Silika gel ditambah dengan             

etanolamina dengan perbandingan massa/volume 1:1 dalam pelarut H2SO4 2 M 

10% v/v etanolamina, 1:2 dalam pelarut H2SO4 2 M 10% v/v etanolamina serta 

1:3 dalam pelarut H2SO4 2 M 10% v/v etanolamina. Reaksi dikondisikan pada 

temperatur 100°C selama 18 jam sambil diaduk dengan stirrer magnetic dalam 
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labu leher tiga secara refluks. Campuran disaring dengan kertas saring whatman 

no. 41 dan dicuci akuades dengan 3 kali pencucian. Hasil yang diperoleh 

dikeringkan dalam oven pada temperatur 70°C selama 3 jam. Sintesis silika amina 

pada setiap variasi komposisi tersebut dilakukan dengan 3 kali pengulangan. 

 

3.4.5 Sintesis Silika-Amina (Variasi Konsentrasi Katalis H2SO4) 

Silika gel yang telah berhasil disintesis dari abu terbang batubara, dilakukan 

modifikasi pada struktur pemukaannya dengan gugus Amina mengikuti metode 

yang dikembangkan oleh (Czaun et al., 2013). Silika gel ditambah dengan             

etanolamina perbandingan massa/volume yang optimum pada pengukuran 

sebelumnya dalam pelarut H2SO4 10% v/v etanolamina. Katalis H2SO4 yang 

digunakan dengan variasi 2 M, 4 M dan 6 M secara bergantian. Reaksi 

dikondisikan pada temperatur 100 °C selama 18 jam diaduk dengan stirrer 

magnetic dalam labu leher tiga secara refluks. Campuran disaring dengan kertas 

saring whatman no. 41 dan dicuci etanol dengan 3 kali pencucian. Hasil yang 

diperoleh dipanaskan pada temperatur 70°C selama 3 jam. Sintesis silika amina 

pada setiap variasi konsentrasi katalis H2SO4 tersebut dilakukan dengan 3 kali 

pengulangan. 

 

3.4.6 Karakterisasi Silika Gel dan Silika Amina dengan FTIR 

Ditimbang sampel silika amina sebanyak 0,001 gram. Sampel ditambahkan 

KBr dengan perbandingan 1:9 gram kedalam mortar dan diaduk hingga rata. 

Disiapkan cetakan pellet dan dicuci bagian sampel, base, dan table frame 

menggunakan kloroform. Sampel KBr yang telah dicampur dimasukkan kedalam 

set cetakan pellet, diletakkan cetakan pada pompa hidrolik dan diberi tekanan 

sebesar 8 gauge. Pellet KBr yang telah terbentuk dilepaskan dan ditempatkan 

pada table holder. Sampel dianalisis dengan FTIR untuk mengetahui gugus 

fungsinya pada bilangan gelombang 400 cm-1 – 4000 cm-1. 
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BAB 5. PENUTUP 

5.1 Kesimpulan  

1. Komposisi optimum dalam modifikasi silika oleh etanolamina dengan 

katalis H2SO4 terjadi pada komposisi 1:3 dengan munculnya serapan amina 

primer pada bilangan gelombang 3466,20 cm-1 dan jumlah gugus –OH dari               

Si-OH tersisa sebesar 68,89%. 

2. Konsentrasi katalis H2SO4 optimum dalam modifikasi silika oleh 

etanolamina dengan katalis H2SO4 terjadi pada konsentrasi 4 M dengan 

jumlah gugus –OH dari Si-OH tersisa sebesar 55,55 %. 

 

5.2  Saran 

Perlu dilakukan pengukuran pH pada variasi penambahan etanolamina 

untuk mengetahui batas silika dapat larut ataupun mengendap dalam 

pemodifikator etanolamina. Selain itu, perlu dilakukan analisis lebih lanjut berupa 

karakterisasi 1H NMR dan 13C NMR untuk mengetahui ikatan yang terbentuk 

antara silika dan etanolamina. 
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LAMPIRAN 

Lampiran 4.1. Perhitungan Preparasi Bahan 

4.1.1  Pembuatan Larutan  

a.  Pembuatan Larutan NaOH 3M dalam 250 mL 

M = 
𝑛 (𝑚𝑜𝑙)

𝑉 (𝐿)
 

M = 
(

𝑚

𝑀𝑟
)

𝑉
 

3 M = 

(
𝑚

40
𝑔

𝑚𝑜𝑙

)

0,25 𝐿
 

m =  3 𝑚𝑜𝑙
𝐿⁄   x 0,25 L x 40 

𝑔
𝑚𝑜𝑙⁄  

 =  30 gram 

 

b.  Pembuatan Larutan HCl 1 M dari HCl 37% 

M =
n(mol)

V(L)
 

M =
Massa

Mr
x

1

V
 

M =
Massa

Mr
x

ρ

m
 

M =
37 g

36,50 
g

mol⁄
x

1,19
g

mL⁄  

100 g
 

M =
44,03 mol

3650 mL
 = 12,06 mol

L⁄  

 

M1 x V1 = M2 x V2 

12,06 mol
L⁄  x V1 = 1 mol

L⁄  x 500 mL 

V1 = 
1 mol

L⁄  x 500 mL

12,06 mol
L⁄

  

V1 = 41,5 mL 

 

c.  Pembuatan Larutan H2SO4 2M dari H2SO4 97% 

M =
n(mol)

V(L)
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M =
Massa

Mr
x

1

V
 

M =
Massa

Mr
x

1
m
ρ

 

M =
Massa

Mr
x

ρ

m
 

M =
97 g

98 
g

mol⁄  
x

1,84 
g

mL⁄

100 g
 

M =
178,48 mol

9800 mL
 

M = 18,2 mol
L⁄  

 

M1 x V1 = M2 x V2 

18,2 mol
L⁄  x V1 = 2 mol

L⁄  x 100 mL 

V1 = 
2 mol

L⁄  x 100 mL

18,2 mol
L⁄

  

V1 = 10,9 mL 

 

d.  Pembuatan Larutan H2SO4 4M dari H2SO4 97% 

M1 x V1 = M2 x V2 

18,2 mol
L⁄  x V1 = 4 mol

L⁄  x 100 mL 

V1 = 
4 mol

L⁄  x 100 mL

18,2 mol
L⁄

  

V1 = 21,9 mL 

 

e.  Pembuatan Larutan H2SO4 6M dari H2SO4 97% 

M1 x V1 = M2 x V2 

18,2 mol
L⁄  x V1 = 6 mol

L⁄  x 100 mL 

V1 = 
6 mol

L⁄  x 100 mL

18,2 mol
L⁄

  

V1 = 32,9 mL 
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4.1.2 Perhitungan Mol 1 gram Silika 

n = 
𝑚

𝑀𝑟
 

n = 
1 𝑔

60,09  
𝑔

𝑚𝑜𝑙⁄  
 

n = 0,017 mol 

 

4.1.3 Perhitungan Volume 0,017 mol Etanolamina 

V = 
𝑚

𝜌
 

V = 
𝑛 𝑥 𝑀𝑟

𝜌
 

= 
0,017 𝑚𝑜𝑙 𝑥 61 

𝑔
𝑚𝑜𝑙⁄

1,02 
𝑔

𝑚𝐿⁄
 

= 1,017 mL 

 

Lampiran 4.2. Perhitungan Rendemen Variasi Komposisi 

Variasi 

Komposisi 

Pengulangan 

Ke- 

Massa Awal 

(g) 

Massa Akhir 

(g) 

Massa rata-rata 

(g) 

SG1EA1 

1 1,0007 0,6464 

0,6411 2 1,0009 0,6483 

3 1,0002 0,6286 

SG1EA2 

1 1,0009 0,6155 

0,6178 2 1,0003 0,6199 

3 1,0001 0,6179 

SG1EA3 

1 1,0005 0,5986 

0,5955 2 1,0003 0,5937 

3 1,0001 0,5942 

a.  Variasi komposisi (1:1) 

 Pengulangan 1  

Rendemen  = 
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑘ℎ𝑖𝑟

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑤𝑎𝑙+𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙𝑎𝑚𝑖𝑛𝑎
 x 100% 

= 
0,6464 𝑔

1,0007 𝑔+1,037 𝑔
 x 100% 

= 31,72 % 
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 Pengulangan 2 

Rendemen  = 
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑘ℎ𝑖𝑟

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑤𝑎𝑙+𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙𝑎𝑚𝑖𝑛𝑎
 x 100% 

= 
0,6489 𝑔

1,0009 𝑔+1,037 𝑔
 x 100% 

= 31,82 % 

 Pengulangan 3 

Rendemen  = 
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑘ℎ𝑖𝑟

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑤𝑎𝑙+𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙𝑎𝑚𝑖𝑛𝑎
 x 100% 

= 
0,6286 𝑔

1,0002 𝑔+1,037 𝑔
 x 100% 

= 30,86 % 

b.  Variasi komposisi (1:2) 

 Pengulangan 1  

Rendemen  = 
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑘ℎ𝑖𝑟

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑤𝑎𝑙+𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙𝑎𝑚𝑖𝑛𝑎
 x 100% 

= 
0,6155 𝑔

1,0009 𝑔+1,037 𝑔
 x 100% 

= 30,20 % 

 Pengulangan 2 

Rendemen  = 
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑘ℎ𝑖𝑟

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑤𝑎𝑙+𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙𝑎𝑚𝑖𝑛𝑎
 x 100% 

= 
0,6199 𝑔

1,0003 𝑔+1,037 𝑔
 x 100% 

= 30,43 % 

 Pengulangan 3 

Rendemen  = 
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑘ℎ𝑖𝑟

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑤𝑎𝑙+𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙𝑎𝑚𝑖𝑛𝑎
 x 100% 

= 
0,6179 𝑔

1,0001 𝑔+1,037 𝑔
 x 100% 

= 30,33 % 

 

c.  Variasi komposisi (1:3) 

 Pengulangan 1  

Rendemen  = 
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑘ℎ𝑖𝑟

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑤𝑎𝑙+𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙𝑎𝑚𝑖𝑛𝑎
 x 100% 
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= 
0,5986 𝑔

1,0005 𝑔+1,037 𝑔
 x 100% 

= 29,38 % 

 Pengulangan 2 

Rendemen  = 
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑘ℎ𝑖𝑟

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑤𝑎𝑙+𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙𝑎𝑚𝑖𝑛𝑎
 x 100% 

= 
0,5937 𝑔

1,0003 𝑔+1,037 𝑔
 x 100% 

= 29,14 % 

 Pengulangan 3 

Rendemen  = 
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑘ℎ𝑖𝑟

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑤𝑎𝑙+𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙𝑎𝑚𝑖𝑛𝑎
 x 100% 

= 
0,5942 𝑔

1,0001 𝑔+1,037 𝑔
 x 100% 

= 29,17 % 

 

Lampiran 4.3. Perhitungan Rendemen Variasi Konsentrasi 

Variasi 

Konsentrasi 

Pengulangan 

Ke- 

Massa Awal 

(g) 

Massa Akhir 

(g) 

Massa rata-rata 

(g) 

2 M 

1 1,0005 0,5996 

0,5985 2 1,0004 0,5983 

3 1,0006 0,5977 

4 M 

1 1,0003 0,6171 

0,6172 2 1,0004 0,6188 

3 1,0007 0,6156 

6 M 

1 1,0005 0,6555 

0,6578 2 1,0009 0,6579 

3 1,0003 0,6599 

a.  Variasi konsentrasi 2 M 

 Pengulangan 1  

Rendemen  = 
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑘ℎ𝑖𝑟

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑤𝑎𝑙+𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙𝑎𝑚𝑖𝑛𝑎
 x 100% 

= 
0,5996 𝑔

1,0005 𝑔+1,037 𝑔
 x 100% 

= 29,43 % 

 Pengulangan 2 

Rendemen  = 
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑘ℎ𝑖𝑟

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑤𝑎𝑙+𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙𝑎𝑚𝑖𝑛𝑎
 x 100% 

Digital Repository Universitas JemberDigital Repository Universitas Jember

http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/


42 
 

 
 

= 
0,5983 𝑔

1,0004 𝑔+1,037 𝑔
 x 100% 

= 29,37 % 

 Pengulangan 3 

Rendemen  = 
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑘ℎ𝑖𝑟

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑤𝑎𝑙+𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙𝑎𝑚𝑖𝑛𝑎
 x 100% 

= 
0,5977 𝑔

1,0006 𝑔+1,037 𝑔
 x 100% 

= 29,33 % 

 

b.  Variasi konsentrasi 4 M 

 Pengulangan 1  

Rendemen  = 
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑘ℎ𝑖𝑟

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑤𝑎𝑙+𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙𝑎𝑚𝑖𝑛𝑎
 x 100% 

= 
0,6171 𝑔

1,0003 𝑔+1,037 𝑔
 x 100% 

= 30,29 % 

 Pengulangan 2 

Rendemen  = 
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑘ℎ𝑖𝑟

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑤𝑎𝑙+𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙𝑎𝑚𝑖𝑛𝑎
 x 100% 

= 
0,6188 𝑔

1,0004 𝑔+1,037 𝑔
 x 100% 

= 30,37 % 

 Pengulangan 3 

Rendemen  = 
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑘ℎ𝑖𝑟

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑤𝑎𝑙+𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙𝑎𝑚𝑖𝑛𝑎
 x 100% 

= 
0,6156 𝑔

1,0007 𝑔+1,037 𝑔
 x 100% 

= 30,21 % 

 

c.  Variasi konsentrasi 6 M 

 Pengulangan 1  

Rendemen  = 
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑘ℎ𝑖𝑟

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑤𝑎𝑙+𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙𝑎𝑚𝑖𝑛𝑎
 x 100% 

= 
0,6555 𝑔

1,0005 𝑔+1,037 𝑔
 x 100% 

= 32,17 % 
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 Pengulangan 2 

Rendemen  = 
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑘ℎ𝑖𝑟

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑤𝑎𝑙+𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙𝑎𝑚𝑖𝑛𝑎
 x 100% 

= 
0,6579 𝑔

1,0009 𝑔+1,037 𝑔
 x 100% 

= 32,28 % 

 Pengulangan 3 

Rendemen  = 
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑘ℎ𝑖𝑟

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑎𝑤𝑎𝑙+𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑛𝑜𝑙𝑎𝑚𝑖𝑛𝑎
 x 100% 

= 
0,6599 𝑔

1,0003 𝑔+1,037 𝑔
 x 100% 

= 32,39 % 

 

Lampiran 4.4. Spektra FTIR Silika Gel dari Abu Terbang Batubara 
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Lampiran 4.5. Spektra FTIR Silika Amina Variasi Komposisi 

4.5.1 Variasi Komposisi (1:1) 

 
4.5.2 Variasi Komposisi (1:2) 
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4.5.3 Variasi Komposisi (1:3) 

 

 

Lampiran 4.6. Perhitungan % Gugus –OH dari Si-OH pada Variasi Komposisi 
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Sampel Tinggi Puncak (cm) % (Gugus –OH dari Si-OH) 

*Silika tanpa 

modifikasi 

4,5 100 

SG1EA1 3,1 68,89 

SG1EA2 3,1 68,89 

SG1EA3 3,1 68,89 

 

a. Komposisi 1:1 

Gugus –OH  =  
Tinggi puncak –OH SG1EA1

Tinggi puncak−OH SG
 x 100% 

 =  
3,1 𝑐𝑚

4,5 𝑐𝑚
 x 100%  

= 68,89 % 

b. Komposisi 1:2 

Gugus –OH  =  
Tinggi puncak –OH SG1EA2

Tinggi puncak−OH SG
 x 100% 

=  
3,1 𝑐𝑚

4,5 𝑐𝑚
 x 100%  

= 68,89 % 

c. Komposisi 1:3 

Gugus –OH  =  
Tinggi puncak –OH SG1EA3

Tinggi puncak−OH SG
 x 100% 

=  
3,1 𝑐𝑚

4,5 𝑐𝑚
 x 100%  

= 68,89 % 
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Lampiran 4.7. Spektra FTIR Silika Amina Variasi Konsentrasi 

4.7.1 Variasi Konsentrasi 2 M 

 
4.7.2 Variasi Konsentrasi 4 M 
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4.7.3 Variasi Konsentrasi 6 M 

 

Lampiran 4.8. Perhitungan % Gugus –OH dari Si-OH pada Variasi Konsentrasi 
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Sampel Tinggi Puncak (cm) % (Gugus –OH dari Si-OH) 

*Silika tanpa 

modifikasi 

4,5 100 

2 M 3,1 86,89 

4 M 2,5 55,55 

6 M 3,7 82,22 

 

a. Konsentrasi 2 M 

Gugus –OH  =  
Tinggi puncak –OH SGEA 2M

Tinggi puncak−OH SG
 x 100% 

=  
3,1 𝑐𝑚

4,5 𝑐𝑚
 x 100%  

= 68,89 % 

b. Konsentrasi 4 M 

Gugus –OH  =  
Tinggi puncak –OH SGEA 4M

Tinggi puncak−OH SG
 x 100% 

=  
2,5 𝑐𝑚

4,5 𝑐𝑚
 x 100%  

= 55,55 % 

c. Konsentrasi 6 M 

Gugus –OH  =  
Tinggi puncak –OH SGEA 6M

Tinggi puncak−OH SG
 x 100% 

=  
3,7 𝑐𝑚

4,5 𝑐𝑚
 x 100%  

= 82,22 % 
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