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ABSTRAK

Hidrotalsit Mg/Al merupakan salah satu katalis yang dapat dimanfaatkan dalam proses isomerisasi Glukosa menjadi
Fruktosa dimana katalis ini disintesis dengan bahan utama Mg(NO3),.6H,0 dan Al(NOz3)3.9H.0. Tujuan dari penelitian
ini adalah mengetahui pengaruh pH dan suhu presipitasi terhadap sintesis katalis Hidrotalsit Mg/Al. Sintesis Hidrotalsit
Mg/Al dengan anion interlayer CO3% menggunakan metode kopresipitasi dengan variasi pH dan suhu presipitasi
ditetapkan menggunakan metode Response Surface Method (RSM). Perbandingan mol yang digunakan yaitu 3:1 untuk
Mg(NO3)2.6H,0 dan AI(NOs3)3.9H,0. Proses sintesis Hidrotalsit Mg/Al dengan nilai pH dan suhu presipitasi yang telah
ditetapkan dengan metode RSM dilakukan selama 18 jam dan dilanjutkan dengan pengeringan hingga massa konstan.
Katalis selanjutnya diaktivasi dengan proses kalsinasi pada suhu 500°C selama 3 jam. Massa katalis ditimbang setelah
seluruh proses sintesis dan aktivasi dilakukan. Katalis Hidrotalsit Mg/Al dianalisis secara statistik metode RSM
menggunakan aplikasi Minitab 19 untuk mengetahui respon pH dan suhu presipitasi terhadap perolehan massa
katalisnya. Hasil terbaik yaitu pada katalis run 9 dengan perolehan massa sebesar 4,523 gram. Katalis Hidrotalsit Mg/Al
selanjutnya dilakukan karakterisasi menggunakan Fourier Transform Infra Red (FTIR) untuk mengetahui gugus fungsi
yang terbentuk dan X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui kristalinitas Hidrotalsit Mg/Al yang dihasilkan.

Kata Kunci.
Hidrotalsit Mg/Al, kopresipitasi, katalis, Response Surface Methode (RSM)

1. PENDAHULUAN transesterifikasi Etil Asetat menjadi Metil Asetat [13],
proses biodiesel [14], dan kondensasi Aldol [15];[16].
Penggunaan enzim dalam industri gula rafinasi pada

proses isomerisasi Glukosa menjadi Fruktosa sangat Hidrotalsit Mg/Al memiliki rumus umum [M*.
bergantung pada kondisi operasi yang harus terjaga dan xM¥(OH)[*(A")xn.mH0  yaitu  M** dan  M*
umumnya memerlukan waktu yang cukup lama. merupakan Iogam bervalensi 2 dan 3, n merupakan
Penggunaan katalis heterogen dikembangkan untuk fraksi mol dari M*/(M*+M?), A merupakan anion
mempercepat proses isomerisasi. Katalis heterogen penyeimbang antar lapisan, m merupakan jumlah
yang dapat digunakan diantaranya Hidrotalsit dan molekul air dan x merupakan angka dengan rentang
Zeolit  sebagai  pengganti  biokatalis  enzim 0,17 s.d. 0,33 [17]. Hidrotalsit Mg/Al merupakan
Glukoisomerase. Penggunaan katalis lempung anionik yang memiliki potensi keefektifan
Hidrotalsit/Hidrotalsit Mg/Al cocok digunakan karena katalis karena pengontrolan komposisi kimia tergolong
mudah dipisahkan, dapat digunakan berkali-kali tanpa mudah, luas permukaannya tinggi dan adanya anion
kehilangan aktivitas katalitiknya dan tidak mudah terinterkalasi pada lapisannya [17]. Rumus molekul
terkontaminasi [1]. Karakteristik Hidrotalsit Mg/Al Hidrotalsit Mg/Al yang dibuat dengan perbandingan
dipengaruhi oleh kondisi operasi proses sintesisnya mol 31 yaitu
seperti perbandingan senyawa penyusun, pH, suhu, dan [MGo.7514l0249(OH)2](CO3)0125.062H20(s) [18].

waktu Kkopresipitasi. Karakterisik Hidrotalsit Mg/Al
yang dihasilkan akan memengaruhi efektivitas
isomerisasi Glukosa menjadi Fruktosa yang diketahui

Aktivitas katalitik Hidrotalsit Mg/Al dapat ditentukan
oleh luas permukaannya untuk memperbesar kontak
sebagai yield isomerisasi. Selain digunakan untuk atau interaksi sehingga yield meningkat. Hidrotalsit
isomerisasi Glukosa menjadi Fruktosa [1]; [2]; [3]; [4]; Mg/Al telah ~ digunakan sebagai katalis ~ untuk
[5]; [6]; [7], Hidrotalsit Mg/Al juga dapat diaplikasikan isomerisasi Gluk_osa menjadi Fruktosa selama 7 jam
sebagai katalis heterogen isomerisasi Aldol menjadi menghasilkan yield 1,94%, sementara penggunaan
Eugenol dan Safrole [8], hydro desulfurisasi FCC biokatalis enzim Glukoisomerase selama 43 jam
Gasoline [9], hydro desulfurisasi dengan keberadaan menghasilkan yield 6,18% [19]. Rendahnya yield

Olefin [10], menghilangkan kandungan Timbal [11], berkaitan _dengan kualitas I-_|idr0_ta|sit Mg/AI yang
menghilangkan kandungan Kromat [12], kurang balk_ dal_am proses sintesis dan a_ktlvasmya.
Parameter sintesis yang dapat berperan yaitu pH dan

suhu presipitasi untuk menentukan luas permukaan dan
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kristalinititas yang memengaruhi aktivitas katalitik
Hidrotalsit Mg/Al [20].

Berdasarkan hal tersebut penelitian ini akan
menitikberatkan pada pengaruh pH dan suhu presipitasi
terhadap sintesis katalis Hidrotalsit Mg/Al untuk dilihat
pengaruhnya dalam perolehan massa yang terbentuk.

2. METODE

Variasi pH dan suhu presipitasi  ditentukan
menggunakan RSM melalui kajian pustaka terlebih
dahulu seperti ditunjukan pada Tabel 1.

Tabel 1. Kondisi Operasi Sintesis Hidrotalsit Mg/Al

Sumber pH Suhu Presipitasi ("C)
[20] 10 75
[17] 10 50
[2] 9,5 25
[4] 8,5-10,2 30
[21] Basa 120
[5] 76-8 65
[3] 9,5 25
[9] 8,5 110

Berdasarkan beberapa kajian pustaka tersebut maka
input rentang pH RSM menggunakan Minitab 19
adalah 7,5 sampai 10,5 dan suhu presipitasi pada
rentang 25°C sampai 65°C sehingga menghasilkan data
seperti pada Tabel 2.

Tabel 2. Variasi pH dan Suhu Presipitasi Response
Surface Method (RSM)

Suhu
O?’fjcjar OFf'chigr TS;tJe Blocks pH Prez]i gi)tasi

1 1 1 1 75 25
2 2 1 1 10,5 25
3 3 1 1 7,5 65
4 4 1 1 10,5 65
5 5 -1 1 6,87 45
6 6 -1 1 11,12 45
7 7 -1 1 9 25
8 8 -1 1 9 73,28
9 9 0 1 9 45
10 10 0 1 9 45
11 11 0 1 9 45
12 12 0 1 9 45
13 13 0 1 9 45

2.1 SINTESIS Hidrotalsit Mg/Al

Sintesis Hidrotalsit Mg/Al dilakukan dengan metode
kopresipitasi menggunakan bahan kimia
Mg(NO3)2,6H20 p.a, Al(NO3)3.9HzO p-a NaOH p-a,
Na,CO;3 p.a, dan aquadest. Rasio mol Mg(NOs)2.6H,0

Tarutan A
Mg(NO);.6H,0 NaOH

dan  AI(NOz3)3.9H.0 yaitu 0,06 mol:0,02 mol yang
dilarutkan sampai volume 200 mL aquadest, ini
kemudian disebut sebagai larutan A. Campuran larutan
NaOH 1 N dan 0,5 N disebut sebagai larutan B.
Larutan A dan larutan B akan diteteskan secara
bertahap menggunakan buret 25 mL sambil diaduk
untuk meningkatkan potensi Hidrotalsit Mg/Al yang
terbentuk dan meminimalisir pembentukan zat lain.
Proses sintesis secara Hidrotalsit Mg/Al dapat dilihat
pada Gambar 1.
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Gambar 1. Skema Percobaan Sintesis Katalis
Hidrotalsit Mg/Al

Campuran larutan A dan B diaduk menggunakan
magnetic stirrer untuk homogenisasi larutan sehingga
meningkatkan akurasi pengukuran pH. Nilai pH diatur
sesuai variasi yang telah ditetapkan. Campuran dari
larutan A dan B akan membentuk endapan berwarna
putih. Selanjutnya dilakukan presipitasi selama 18 jam
dengan variasi suhu presipitasi yang telah ditetapkan.
Larutan yang telah dipresipitasi selama 18 jam
selanjutnya  disaring dan  endapannya  dicuci
menggunakan aquadest hingga pH netral. Padatan
dikeringkan dalam oven hingga mencapai massa
konstan untuk selanjutnya digerus menjadi halus
sehingga mendapatkan ukuran yang seragam.

Aktivasi katalis Hidrotalsit Mg/Al dilakukan dengan
mengkalsinasi padatan yang diperoleh pada suhu 500°C
selama 3 jam. Kalsinasi menyebabkan teroksidasinya
Mg dan Al menjadi Mg-O dan Al-O, tetapi ini tidak
akan mempengaruhi aktivitas katalitiknya [2]. Katalis
Hidrotalsit Mg/Al hasil kalsinasi akan dianalisis
menggunakan FTIR untuk mengetahui keberadaan
gugus fungsinya dan menggunakan XRD untuk
mengetahui kristalinitas dan kandungan Hidrotalsit
Mg/Al dalam sampel.

Penggunaan Na,COs; pada sintesis Hidrotalsit Mg/Al
menunjukan bahwa CO3s* merupakan anion antarlapis
yang berfungsi untuk menjaga kestabilan Hidrotalsit
Mg/Al sehingga mencegah zat lain yang berpeluang
masuk mengganggu karakteristik dan fungsi Hidrotalsit
Mg/Al. Tingkat Kkestabilan Hidrotalsit ditunjukan
dengan nilai basal spasing yang kecil seperti rincian
pada Tabel 3 [22].
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Tabel 3. Basal Spasing Anion Antarlapis

. Basal Spasing Anion Basal Spasing
Anion (A) A)
OH- 7,55 I 8,16
F 7,66 COs* 7,65
CI- 7,86 NYS* 13,00
Br 7,95 S04 8,58
NO3 8,79

Hidrotalsit Mg/Al pada penelitian ini dibuat dengan
rasio mol 3:1. Karakteristik vibrasi FTIR dapat
ditunjukan pada Tabel 4 [23].

Tabel 4. Vibrasi Panjang Gelombang Anion

Karakteristik Panjang Gelombang (cm™)

O-H stretching vibration 3464
O-H bending vibration 1635
CO3%/NOs vibration 1381
NOs~ vibration 833
Al-OH translation -

CO3?/NOsz" vibration 678
Mg-O-Al vibration 447

Berdasarkan acuan tersebut hasil karakterisasi FTIR
Hidrotalsit Mg/Al yang telah dibuat akan diidentifikasi.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN
3.1 Perolehan Massa Katalis Hidrotalsit Mg/Al

Perolehan massa Hidrotalsit Mg/Al yang dihasilkan
pada kondisi operasi sesuai RSM ditunjukan pada
Tabel 5.

Tabel 5. Perolehan Massa Katalis Hidrotalsit Mg/Al

RSM Perolehan Volume Terpakai Total
Massa (mL) Volume
pH Suhu (gram) Larutan Larutan (mL)
{®) A B

75 25 2,8127 225 245 470
10,5 25 1,966 200 255 455
75 65 2,386 215 190 405
10,5 65 2,6342 210 265 475
6,87 45 2,2809 240 205 445
11,12 45 3,1343 215 275 490
9 25 2,5529 200 225 425
9 73,2843 2,4707 210 230 440
9 45 4,523 220 235 455
9 45 3,0067 205 230 435
9 45 4,1602 220 240 460
9 45 3,0535 210 220 430
9 45 3,8404 210 230 440

Massa katalis Hidrotalsit Mg/Al ditimbang setelah
proses sintesis dan kalsinasi selesai. Perkiraan reaksi
yang terjadi untuk Hidrotalsit Mg/Al yang dibuat
dengan rasio mol 3:1 ditunjukan pada reaksi nomor 1
[18].

a+b+c+d-oe
1)

Dimana :

870

a= Mg(N03)2.6H20(aq)

b = Al(NO3)3.9H;0(,q)

¢ = NaOH,q)

d = Na,C03(,q)

e = [Mgo.751Alo.249(0H)2](603)0,125.0621'120(5)

Belum ada penelitian yang mempelajari secara detail
mengenai reaksi makro atau mikromolekul terhadap
sintesis Hidrotalsit Mg/Al, tetapi dapat dimaknai
bahwa ion Na*, ion NOs™ dan ion bebas lainnya hilang
setelah pencucian menggunakan aquadest [24]. Tetapi
berdasarkan  reaksi  tersebut dapat diprediksi
menggunakan perhitungan secara stoikiometri bahwa
massa Hidrotalsit teoritis Mg/Al adalah 6,1928 gram.

Perolehan massa terbesar yaitu pada run 9 sebanyak
4,523 gram sehingga yield perolehan massa terbesar
adalah 73,03%. Jika dibandingkan dengan variasi RSM
yang lain, kondisi operasi sintesis pH 9 dengan suhu
presipitasi 45°C cenderung menghasilkan perolehan
massa yang lebih besar, ini menunjukan bahwa kondisi
operasi tersebut merupakan kondisi optimum untuk
memperoleh massa Hidrotalsit Mg/Al yang banyak.
Tinggi atau rendahnya massa Hidrotalsit Mg/Al dapat
diupayakan dengan mengontrol kecepatan pengadukan
dan waktu presipitasi sehingga massa Hidrotalsit yang
dihasilkan banyak dan memiliki kristalinitas yang baik
[9]. Hidrotalsit Mg/Al yang dihasilkan merupakan
serbuk berwarna putih seperti yang ditampilkan pada
Gambar 2.

Gambar 2. Pencitraan Sampel Hidrotalsit Mg/Al run 9

3.2 Karakterisasi Fourier Transform Infra Red
(FTIR) Hidrotalsit Mg/Al

Penggunaan NaCOs; akan membentuk anion COz*
dengan basal spasing cukup kuat yaitu 7,65 A dan
memiliki stabilitas yang baik sehingga meminimalisir
penyimpangan analisis FTIR [25]. Karakterisasi FTIR
dilakukan pada Hidrotalsit Mg/Al pH paling rendah
yaitu run 5 dan pH paling tinggi yaitu run 6 sebagai
pendekatan bahwa pH menunjukan banyak atau
sedikitnya penambahan larutan A dan larutan B yang
bereaksi. Hasil karakterisasi FTIR yang telah dilakukan
ditunjukan masing-masing pada Gambar 3 dan 4.
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Gambar 4. Spektra FTIR Hidrotalsit Mg/Al run 6‘ |

Interpretasi dari hasil analisis FTIR Hidrotalsit Mg/Al
pada run 5 yaitu lebih banyak anion yang terdeteksi
gugus fungsinya daripada spektra FTIR run 6 karena
pada pH yang terlalu basa akan menyebabkan
penurunan rasio [26].

Melalui pendekatan dari literatur, pembentukan
Hidrotalsit Mg/Al pada run 5 dapat dilihat pada Tabel
6, sedangkan pembentukan Hidrotalsit Mg/Al pada pH
run 6 dapat dilihat pada Tabel 7.

Tabel 6. Pembentukan Hidrotalsit Mg/Al pada run 5

1643,41/cm dan 1637,62/cm bisa juga disebabkan oleh
vibrasi halus molekul H,O pada antarlapis Hidrotalsit
Mg/Al [27]. Kalsinasi yang menyebabkan terbentuknya
oksida Mg dan Al telah terbentuk yang dibuktikan
dengan adanya vibrasi Mg-O-Al pada spektra FTIR.
Anion antarlapis CO3% teridentifikasi sebagai penjaga
kestabilan Hidrotalsit Mg/Al dalam antarlapisnya. Pada
penelitian ini Hidrotalsit Mg/Al dengan anion
antarlapis CO3? telah berhasil terbentuk.

3.3 Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD)
Hidrotalsit Mg/Al

Data lengkap karakterisasi XRD dapat diakses di
bit.ly/r13rsm. Sampel run 13 digunakan untuk
karakrisasi XRD. Hasil karakterisasi XRD dapat dilihat
pada Tabel 8.

Tabel 8. Pembentukan Hidrotalsit Mg/Al run 13

Sampel JCPDS

20 [A] 1 [%]s 20 [AlL: | [%0]s
19,1875 4,6257 10,56 20,442 4,3410 10
36,8999 2,4360 13,25 37,408  2,4020 3
42,5363 2,1253 71,19 41,010  2,1990 10
43,2217 2,0932 100,00 44,762  1,0230 12
62,9904 1,4744 49,36 - - -
Total 244,36

Panjang Gelombang Vibrasi Sumber
450/cm Mg-O-Al [18]
685/cm Mg-Al [18]
840/cm NOs- [18]
1234,48/cm Cc-C [27]
1383,01/cm COs* [27]
1705,13/cm C=0 [27]
2085,12/cm dan 2424,60/cm C-H [27]
3452,70/cm OH [27]

Tabel 7. Pembentukan Hidrotalsit Mg/Al pada run 6

Panjang Gelombang Vibrasi Sumber
450/cm Mg-O-Al [18]
670/cm Mg-Al [18]
855/cm NOs [18]
1383,01/cm COs? [18]
1637,62/cm Cc=0 [27]
3468,13/cm OH [27]

Berdasarkan hasil analisis FTIR bahwa kadar air yang
dapat mengganggu aktivitas katalitik sudah berhasil
dikurangi  walaupun pada panjang gelombang

Difraktogram sampel run 13 yang dianalisis dengan
panjang gelombang X-Ray 1,54060 A dapat dilihat
pada Gambar 5.
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Gambar 5. Difraktogram Hidrotalsit Mg/Al run 13

Kristalinitas sampel dapat ditentukan dengan
persamaan Scherrer nomor 2 [28].

_ 09x4
~ FWHM xcos @

(2)
Dimana :

t
A
FWHM
0

Ukuran kristal (A)
Panjang Gelombang X-Ray (A)
Full Width at Half Maximum (°)
Sudut Difraksi (°)

Hasil analisis menunjukan bahwa intensitas sampel
terbesar menghasilkan FWHM 0.9368 dan posisi 20
43,2217 sehingga ukuran kristal Hidrotalsit Mg/Al
adalah 1,6 A. Ukuran kristal tersebut menunjukan
bahwa sampel Hidrotalsit Mg/Al yang terbentuk
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merupakan padatan semi kristalin. Hal ini diperkuat
dengan adanya puncak-puncak tajam  pada
difraktogram Hidrotalsit Mg/Al hasil sintesis [28].

Kandungan Hidrotalsit Mg/Al dalam sampel dapat
dihitung melalui persamaan nomor 3 [19].

% HT Mg /AL = Y15 x1009% ®3)
[1/11]e

Dimana :

[1/I;]s = Intensitas relatif puncak senyawa dalam

sampel

[1/1{]; =Intensitas relatif total sampel

Berdasarkan persamaan tersebut persentase kandungan
Hidrotalsit Mg/Al dalam sampel yaitu 79,80%.
Berdasarkan literatur, persentase kandungan Hidrotalsit
Mg/Al yang bisa dihasilkan mencapai 53,38% [19].
Tinggi atau rendahnya kandungan Hidrotalsit Mg/Al
yang dihasilkan dapat disebabkan oleh terjadinya
dekomposisi Hidrotalsit Mg/Al pada saat kalsinasi
membentuk oksida Mg dan Al. Hal ini diperkuat oleh
hasil karakterisasi FTIR dengan adanya vibrasi Mg-O-
Al pada sampel. Tetapi pembentukan oksida tersebut
tidak akan menurunkan aktivitas katalitiknya karena
ketika digunakan untuk isomerisasi Glukosa menjadi
Fruktosa menghasilkan vyield sebesar 26% dimana
regenerasi katalis dengan dilakukan kalsinasi kembali
tetap diperoleh yield yang sama [4].

3.4 Analisis Response Surface Method (RSM)

Analisis RSM ini menggunakan aplikasi Minitab 19
yang terfokus terkait signifikansi pH dan suhu
presipitasi pada perolehan massa katalis Hidrotalsit
Mg/Al. Hasil analisis RSM ditunjukan pada Tabel 6.

Tabel 9. Pengujian Pengaruh Variasi Menggunakan

RSM
Source DF Adj SS Adj F- P-
MS Value Value

Model 5 4,693 0,938 2,85 0,103
Linear 2 0,192 0,096 0,29 0,755

-pH 1 0,046 0,046 0,14 0,719

-Suhu 1 0,146 0,146 0,44 0,527
Square 2 4,347 2,173 6,59 0,025

-pH*pH 1 1,684 1,684 511 0,058

-Suhu*Suhu 1 2,841 2,841 8,61 0,022
2-Way 1 0,299 0,299 0,91 0,372
Interaction

-pH*Suhu 1 0,299 0,299 0,91 0,372
Error 7 2,308 0,329

-Lack of Fit 3 0,502 0,167 0,37 0,779

-Pure Error 4 1,806 0,451
Total 12 7,002

872

Berdasarkan kesepakatan statistika bahwa untuk
menentukan signifikansi variabel maka digunakan nilai
maksimum ¢=0,05. Signifikansi variabel dilihat
berdasarkan model linear pada nilai P-Value. Hasil
analisis RSM menunjukan bahwa pengaruh pH dan
suhu presipitasi tidak berpengaruh secara signifikan
terhadap perolehan massa Hidrotalsit Mg/Al karena
nilai P-Value pH dan suhu presipitasi berturut-turut
0,719 dan 0,527, kemudian untuk P-Value 2 way
interaction yaitu 0,372 dimana nilai tersebut masih
lebih dari nilai o. Signifikansi variabel yang
memengaruhi perolehan massa Hidrotalsit Mg/Al dapat
disebabkan oleh faktor lain seperti rasio mol dan waktu
presipitasi yang harus diteliti  lebih lanjut.
Kecenderungan perolehan massa Hidrotalsit Mg/Al
yang dianalisis menggunakan RSM memberikan hasil
seperti pada Gambar 6.
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Gambar 6. Factorial Plot Perolehan Massa Hidrotalsit
Mg/Al

Berdasarkan kurva tersebut bahwa kondisi optimum
untuk memperoleh massa Hidrotalsit Mg/Al paling
banyak adalah pada kondisi operasi sintesis pH 9 dan
suhu presipitasi 45°C, walaupun masih harus dicari
variabel lain yang berpengaruh signifikan terhadap
perolehan massa Kkatalis Hidrotalsit Mg/Al karena
penelitian ini hanya memfokuskan terhadap perolehan
massa oleh pengaruh pH dan suhu presipitasi saja.

KESIMPULAN

1. Kondisi optimum sintesis Hidrotalsit Mg/Al yaitu
pada sampel run 9 yang menghasilkan 4,523 gram
Hidrotalsit Mg/Al.

2. Hasil analisis RSM menunjukan bahwa pH dan
suhu presipitasi tidak berpengaruh secara
signifikan terhadap perolehan massa Kkatalis
Hidrotalsit Mg/Al.
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