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Abstrak

Silika sol-gel yang berupa materia rigid, tidak berwarna, dan berpori terbentuk melalui reaksi
hidrolisis dan dilanjutkan polimerisasi kondensasi pada senyawa tetraethoxysilane (TEOS). Silika
sol-gel banyak dimanfaatkan untuk berbagai keperluan misalnya sebagai sensor yaitu menempatkan
suatu senyawa dengan memanfaatkan porositas silika sol-gel melalui metode adsorpsi. Adsorpsi
yang terjadi diasumsikan tidak permanen dan dapat mengalami desorpsi.. Penelitian ini bertujuan
mengetahui difusi larutan berwarna pada silika sol-gel dengan berbagai varias perlakuan saat
proses pembentukan silika sol-gel. Penelitian ini bersifat eksperimental dengan menggunakan
senyawa TEOS (tetraethoxysilane) yang direaksikan dengan H,O, metanol, dan HCl untuk
menghasilkan silika sol-gel dan silika sol-gel yang mengandung o-fenantrolina. Faktor pertama
yang diteliti adalah penurunan berat silika sol-gel dari awa terbentuknya larutan sampai menjadi
suatu material gelas pada berbagai perlakuan, meliputi perbedaan kadar air yang dinyatakan dengan
R ratio dan lama pengadukan. Tahap selanjutnya adalah mengetahui adsorpsi larutan berwarna
melalui pengukuran absorbansi dengan menggunakan spektronik Genesys untuk berbagai varias
waktu dan perlakuan silika sol gel. Tahap terakhir adalah mengetahui adsorpsi silika sol-gel yang
telah ditambah ligan o-fenantrolina terhadap ion besi(11). Usia silika sol-gel yang digunakan adalah
30 hari. Hasil penelitian yang diperoleh adalah: (1) semakin besar kadar air dan lama waktu
pengadukan maka lgju penurunan berat silika sol-gel semakin besar; (2) dengan meningkatnya
kadar air dalam silika sol-gel maka R ratio semakin besar sehingga lgju difus larutan berwarna
semakin cepat; (3) semakin besar lama waktu pengadukan pada proses pembentukan silika sol-gel
maka lgju difusi larutan berwarna pada silika sol-gel semakin kecil; (4) lgju difusi larutan berwarna
HCIl ditambah indikator metil merah pada silika sol-gel lebih cepat daripada senyawa kompleks
tris(o-fenantrolina-N,N")besi(11) sulfat.

Kata kunci: difus, silika sol-gel, larutan berwarna
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Abstract

Sol-gel silica in the form of rigid material, colorless, and porous formed through hydrolysis and
condensation polymerization is continued in the compound tetraethoxysilane (TEOS). Slica sol-gel
widely used for various purposes eg as a sensor that is placing a compound by utilizing the porosity
of the silica sol-gel through adsorption methods. Adsorption occursis assumed to be permanent and
can undergo desorption. This study aims to determine the color of the solution diffusion in silica
sol-gel with a variety of treatments during the process of forming silica sol-gel. This study was an
experimental study with the compound TEOS (tetraethoxysilane) is reacted with H20, methanol,
and HCI to produce silica sol-gel and silica sol-gel containing o-fenantrolina. The first factor
studied were weight silica sol-gel solution from initial formation to be a glass material on a variety
of treatments, including differences in water content represented by R ratio, and long agitation. The
next stage was to determine the color of the solution adsorption by measuring the absorbance using
Genesys spektronik for a wide variety of time and treatment of silica sol gel. The last stage was to
determine the adsorption of silica sol-gel has been added ligand o-fenantrolina to iron (I1). Age
silica sol-gel used is 30 days. The results obtained are: (1) the greater the moisture content and the
duration of stirring, the rate of weight loss of silica sol-gel getting bigger; (2) with increased
moisture content in silica sol-gel, the R ratio greater so that the rate of diffusion of colored
solutions more quickly; (3) the greater the length of time of stirring in the formation of silica sol-
gel, the rate of diffusion of colored solution on silica sol-gel getting smaller; (4) the rate of diffusion
of colored solution of HCI plus methyl red indicator on silica sol-gel faster than the complex
compound tris (o-fenantrolina-N, N *) iron (1) sulfate.

Key words: diffusion, sol-gel silica, colored solution
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Pendahuluan

Studi slika  sol-gel  sangat
berkembang pada tahun terakhir ini.
Sgiumlah penelitian memfokuskan pada
pembentukan silika dari suatu senyawa
silikon akoksida (Colby et al., 1986:37).
Senyawa silikon  akoksida  dapat
mengalami  proses sol-gel dan untuk
membentuk suatu material gelas melaui
reakss  hidrolisis logam  akoksida
dilanjutkan dengan proses polimerisas
kondensas untuk menghasilkan gel yang
rigid berpori dan tidak berwarna.Y amane
et al. (1984:13) menyatakan sampai saat
ini tahapan sistematis dalam reaksi ini
masih sering dibicarakan tetapi secara
singkat dapat diasumsikan sebagal
berikut:

nSi(OR), + 4nH,0 —» nSi(OH), + 4nROH
nSi(OH); —» NSiO, + 2nH,0

Hasil akhir adalah SO, yang yang
merupakan material gel tidak berwarna
dan berpori, banyak dimanfaatkan untuk
berbagai keperluan aplikatif, misalnya
sensor. Untuk tujuan pemanfaatan ini
diperlukan studi yang mendasar mengenai
sifat-sifat fiska dan kimia silika sol-gel
seperti penelitian yang telah dilakukan
oleh Wonorahardjo et. al. pada tahun
2000 yang berjudul °H NMR Relaxation
Monitoring of Gelation in
Tetramethoxysilane Sol Gels. Pendlitian
lanjutan yang dapat dilakukan untuk
mempel gj ari karakteristik gerakan
molekul dalam silika sol-gel  yang
diharapkan dapat dikembangkan ke
aplikasi  lebih  lanjut  yaitu  untuk
menempatkan (entrapment) suatu
senyawa dengan memanfaatkan porositas
dari dlika sol-gel  dengan metode
adsorpsi.

Porositas silika sol-gel berubah
sesuai waktu. Silika sol-gel mempunyai
pori-pori besar dan setelah terjadi reaks
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polimerisasi kondensasi ukuran pori-pori
mengecil. Porositas atau ukuran pori-pori
mempengaruhi  adsorps dan desorpsi.
Apabila pori-pori sol-gel besar maka akan
mempermudah terjadinya adsorpsi dan
diikuti dengan desorps yang cepat karena
ruang untuk terjadinya interaks dan
pergerakan molekul dari larutan semakin
besar.

Kadar air mempengaruhi struktur
dan perbedaan tingkat porositas silika sol-
gel. Pengarun kadar ar dinyatakan
dengan perbandingan mol H,O dan mol
senyawa akoksida logam yang di
penelitian ini menggunakan TEOS
(tetraethoxysilane) yang disebut R ratio =

mol H,0

mol TEOS
yang ditandai dengan R ratio yang
semakin besar maka reaks hidrolisis
berlangsung lebih cepat dan reaks
polimerisas kondensasi lebih lambat
(Orcel et al., 1988:223). Hench &West
(1990:45) menyatakan berdasarkan hasil
kerja yang dilakukan oleh Orcel et al.
bahwa tingkat kecepatan hidrolisis dan
polimerisas  kondensasi  menentukan
distribusi ukuran pori yang dimanfaatkan
untuk adsorpsi.

Adsorpsi merupakan kecenderungan
suatu zat padat untuk menyerap atau
menarik molekul- molekul gas atau
larutan pada permukaannya. Adsorpsi
dapat dibagi menjadi dua macam yaitu
adsorpsi fissk dan adsorps  kimia
Adsorps fisik interaksinya dipengaruhi
oleh gaya van der Waals dan bersifat
reversibel  sehingga mudah  untuk
mengalami desorpsi. Banyak penelitian
yang dilakukan untuk membuktikan
terjadinya desorps sadlah satunya yang
dilakukan oleh Rusdi tahun 2004 dengan
media sekam padi untuk menyerap ion
logam Cd** yang menunjukkan terjadinya
penurunan konsentrasi ion logam Cd*
pada rentang waktu tertentu. Pendlitian
yang dilakukan oleh Andriani (2002) dan
Damayanti (2002) dengan adsorben

. Semakin besar kadar H,O



sekam padi dan karbon aktif juga
menunjukkan gejalaion logam teradsorpsi
yaitu ion logam Cr* dan Pb* dalam air
tidak menunjukkan kenaikan secara linear
jika jumlah ion bertambah bahkan
menunj ukkan gejala penurunan.

Pada pendlitian ini akan dipelgjari
bagaimana sistem difusi larutan berwarna
pada sistem silika sol-gel dengan metode
adsorpsi berdasarkan sifat fisik silika sol-
gel yang tidak berwarna dan berpori
sehingga dapat diamati terjadinya
perubahan warna pada silika tersebut
dengan spektrofotometer UV-VIS

M etode Pendlitian

Penelitian ini bersifat eksperimental
dengan menggunakan senyawa TEOS
(tetraethoxysilane) yang  direaksikan
dengan H,O, metanol, dan HCI untuk
menghasilkan suatu media berpori yang
berupa materia gelas (sol-gel). Bahan ini
juga digunakan membuat sol-gel yang
mengandung o-fenantrolina. Hal-hal yang
diteliti dalam penelitian ini  addah
karakter slika sol-gel TEOS sebagai
adsorben larutan berwarna yaitu HCI
ditambah indikator metil merah dan ion
besi(11) yang dikompleks dengan ligan o-
fenantrolina.

Faktor pertama yang diteliti adalah
penurunan berat silika sol-gel dari awa
terbentuknya larutan sampai  menjadi
suatu material gelas pada berbagai
perlakuan yang meliputi perbedaan R
ratio (kadar ar) dan lama proses
pengadukan. Tahap selanjutnya adalah
mengetahui  adsorps  terhadap larutan
berwarna melalui pengukuran absorbans
dengan menggunakan spektronik Genesys
pada berbagai perbedaan R ratio dan lama
pengadukan.Tahap  terakhir adalah
mengetahui adsorpsi silika sol-gel yang
telah ditambah ligan o-fenantrolina
terhadap ion besi(I1). Usia silika sol-gel
yang digunakan sebagai adsorben adalah
30 hari.
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Pada penditian ini dilakukan
pembuatan adsorben yaitu silika sol-gel
menggunakan senyawa TEOS
(tetraethoxysilane) yang  direaksikan

dengan H,O, metanol dan ditambahkan
HCl sebagai katais. Selain itu, membuat
silika sol-gel yang ditambah ligan o-
fenantrolina.

Tahapan-tahapan dalam penelitian yang
dilakukan antaralain:

(1) Pembuatan media berpori silika sol gel
TEOS ditambahkan H,O, metanol, dan
HCl dengan perbandingan mol tertentu
lalu diaduk dengan magnetic irrer
sampai larutan homogen kemudian
dimasukkan dalam botol-botol  kecil
dengan volume tertentu lalu ditutup
dengan auminium foil dan didiamkan
pada suhu kamar sampai terbentuk silika
sol gel yang berupa material gelas yang
merupakan  media  berpori yang
diinginkan. Silika sol gel ini dibuat
dengan berbagai variasi volume H,O dan
lama pengadukan.

(2) Pembuatan media berpori silika sol gel
yang mengandung ligan o-fenantrolina
TEOS ditambahkan H,O, metanol, HCI,
dan o-fenantrolina dengan perbandingan
mol tertentu lalu diaduk dengan magnetik
stirrer sampal larutan homogen kemudian
dimasukkan dalam botol-botol  kecil
dengan volume tertentu lalu ditutup
dengan auminium foil dan didiamkan
pada suhu kamar sampai terbentuk silika
sol gel yang berupa material gelas yang
merupakan  media  berpori yang
diinginkan.

(3)Pembuatan larutan berwarna

Larutan berwarna yang digunakan dibuat
dari larutan HCI 1 M ditambah beberapa
indikator metil merah lalu diukur
adsorbansinya.

(4) Mengukur penurunan berat silika sol
gel.

Silika sol gel dicatat penurunan beratnya
mulai dari awal terbentuknya larutan
sampai membentuk material gelas yang
stabil.



(5) Menentukan panjang gelombang
maksimum untuk pengukuran absorbansi
silika sol gel berwarna

Silika sol gel yang dicelupkan pada
larutan berwarna selama + 4 menit diukur
absorbanss maksimumnya pada berbagai
panjang gelombang untuk memperoleh
panjang gelombang maksimum. Panjang
gelombang maksimum yang digunakan
untuk mengukuran absorbansi silika sol-
gel berwarna

(6) Mengukur absorbansi silika sol gel
yang telah dicelup dengan larutan
berwarna

Silika sol gel dengan perbedaan R ratio
dan lama pengadukan digunakan untuk
mengadsorps larutan berwarna. Silika
sol-gel  dicelupkan dalam  larutan
berwarna dan setiap 20 detik diangkat dari
larutan berwarna dan diukur
absorbansinya dengan spektronik Genesys
pada panjang gel ombang maksimum yang
diperoleh pada percobaan 5.

(7) Menentukan panjang gelombang
maksimum untuk pengukuran absorbans
silika sol-gel yang mengadsorpsi larutan
besi(I1)

Silika sol-gel yang mengandung ligan o-
fenantrolina dicelupkan pada larutan
besi(ll) sedlama lima menit kemudian
ditentukan absorbans maksimum pada
berbagai panjang gelombang sehingga
diperoleh panjang gel ombang maksi mum.
(8) Mengukur absorbans silika sol gel
yang ditambah o-fenantrolina yang
digunakan untuk mengadsorbs larutan
ion besi(ll)

Silika sol gd vyang ditambah o-
fenantrolina dicelupkan pada larutan
besi(Il) dan setigp satu menit diukur
absorbansinya pada panjang gelombang
maksimum yang diperoleh dari percobaan
8.

Hasil Penelitian dan Pembahasan

Berdasarkan penelitian yang
telah dilakukan diperoleh hasil dan
pembahasan sebagai berikut
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(1) Pengamatan Sifat Fisik Silika Sol-Gel
Berdasarkan  hasil percobaan
pembuatan silika sol-gel diperoleh hasil
telah terjadi perubahan bentuk dari larutan
(sol) menjadi suatu padatan (gel) yang
transparan. Gel ini  semakin lama
ukurannya semakin mengecil sehingga
diketahui adanya penurunan berat akibat
proses polimerisasi kondensasi yang
melepaskan H,O yang menyebabkan gel
men; adi semakin keras  sampai
membentuk suatu material serupa gelas.
Proses polimerisasi kondensas yang
berlangsung secara kontinyu
menyebabkan terjadi pengecilan pori yang
dapat memperlambat lgju difus larutan.

Silika sol-gel merupakan suatu zat
padat yang tidak berwarna dan berpori.
Silika sol-gel dibuat dengan mencampur
TEOS dan air tetapi kedua larutan ini
tidak bercampur sempurna sehingga untuk
mengalami reaksi hidrolisis ditambahkan
suatu pelarut yaitu metanol dan agar
proses hidrolisis berlangsung cepat
ditambahkan katalis HCI. Setelah diaduk
larutan menjadi bening yang selanjutnya
terjadi reaks polimerisas kondensas
yang berlangsung secara kontinyu untuk
membentuk silika sol-gel.

Berdasarkan hasil penelitian dan
pengamatan diperoleh tingkat transparans
dari silika sol-gel berbeda untuk berbagai
perlakuan.Untuk silika sol-gel  yang
dibuat dengan perbandingan mol pereaks
sama tetapi dengan varias lama
pengadukan diperoleh hasil untuk silika
sol-gel dengan lama pengadukan 30 menit
kurang transparan dibandingkan silika
sol-gel dengan lama pengadukan 2,5 jam.
Perbedaan transparansi ini karena pada
pengadukan sdlama 30 menit larutan
belum bercampur secara homogen
(larutan masih keruh) sehingga reaksi
hidrolisis yang terjadi kurang sempurna
yang mengakibatkan silika sol-gel yang
terbentuk  keruh. Pada  percobaan
pembuatan silika sol-gel diperoleh hasil
adanya silika sol-gd  yang pecah.



Pecahnya silika sol-gel disebabkan oleh
berbagai faktor diantaranya adalah
menurut Garino (1987:497) bahwa pada
proses pembentukan silika sol-gel, larutan
(sal) berubah menjadi suatu padatan (gel)
sebelum semua pelarut  mengalami
penguapan sehingga masih ada pelarut
yang mengisi pori-pori. Proses
menghilangkan pelarut pada pori-pori ini
yang menghasilkan adanya tegangan
kapiler pada pori gel yang menyebabkan
terjadinya retakan pada silika sol-gel.
Hench &West (1990:35) menyatakan
bahwa masalah utama pada pembentukan
silika sol-gel adalah adanya pecah pada

Tabel 1. Data Pengukuran Berat Silika
Sol-Gel dengan Variasi R
Ratio dan Lama Pengadukan

Hai Berdt slikasol-gel | (gram) | Berat slikasol-gel 1 (gram)
Rraio=336 Rraio=208
Lama pengadukan 30 menit | Lama pengadukan 35 jam

Berat silika ol-gel + o-phen
(0ram)

Rraio=336

L ama pengadukan 4 jam

1 1846
5 1407

1518
1141

13871
0885

10 1176 0,701 0758

15 0,9% 0465 0587

2 (0,668 0301 0,505

5 0,762 0,2% 042

Dari Tabel 1 diperoleh grafik penurunan
berat silika sol-gel dengan variasi R ratio,

silika yang terbentuk karena terjadi lama pengadukan dan adanya
penyusutan yang besar (the large penambahan ligan o-fenantrolina
shrinkage) ketika larutan yang ada di ditunjukkan pada Gambar 1

pori-pori  gel  dihilangkan. Dwivedi N

(1986:373) menyatakan pecahnya silika ;gm

——silikasol-gel | (mol
H2O/mol TEOS)=33,6

sol-gel  tergantung pada  thickness Bro0
sengitivity of cracking yang dipengaruhi 1000 s\'\ = silikasolgel
oleh perbedaan ketebaan silika sol-gel. S HmareamolTEoS 208

o silikasol-gel +0-phen

Faktor eksternal juga menjadi penyebab
retaknya silika sol-gel yaitu adanya
getaran atau goncangan dari lingkungan
pada saat proses polimerisasi kondensasi.
Silika sol-gel mempunyai pori-pori
yang diisi dengan larutan yang sebagian
besar adalah H,O dan dengan adanya
proses polimerisas kondensas cairannya
menguap sehingga pori-pori  mengecil
tetapi karena tidak dilakukan proses
pengeringan gel sampai di atas suhu
kamar maka pada silika sol-gel tersebut
masih terdapat gugus-gugus hidroksil dan
mash ada ikatan hidrogen. Adanya
gugus-gugus  hidroksil  dan ikatan
hidrogen dapat mempengaruhi besarnya
difusi larutan berwarna yang dimasukkan
ke dalam silika sol-gel.
(2) Pengukuran Penurunan Berat Silika
Sol-Gel dengan Variasi R Ratio dan Lama
Pengadukan.
Data pengukuran berat silika sol-gel
dengan varias R ratio dan lama
pengadukan ditunjukkan pada Tabel 1
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1 5 10 15 20 25

Hari ke

2 Penurunan Berat Silika Sol-Gel Pada Berbagai Perlakuan Proses Sol-Gel

Silika sol-gel terbentuk melalui suatu
proses sol-gel yang secara visual dapat
diamati terjadinya peningkatan viskositas
larutan yang akhirnya tejadi perubahan
larutan (sol) menjadi suatu padatan (gel).
Perubahan wujud larutan menjadi padatan
ini dapat ditentukan waktunya yang
disebut gelation time (t gel) dan
instrumentasi yang dapat digunakan untuk
mengukur t gel salah satunya adalah
Ubberlonde Viscometer ( Orgaz &
Rawson, 1986:58). Perubahan wujud ini
terjadi  karena adanya pembentukan
struktur polimer dari adanya reaks
polimerisas kondensasi, struktur polimer
ini membentuk suatu jaringan 3 dimensi
berpori. Pembentukan struktur polimer
yang merupakan suatu jaringan terus
berlangsung sehingga ukuran pori-pori
semakin kecil sehingga larutan yang ada
jumlahnya semakin berkurang yang



mengakibatkan adanya penurunan berat
silika sol-gel sdlain itu juga terjadi
perubahan densitas, volume dan struktur
yang karena terbatasnya instrumentasi
perubahan itu belum bisa diukur.
Penurunan berat silika sol-gel ditandai
dengan semakin kecil ukuran silika sol-
gel.

Hench &  West (1990:56)
menyatakan bahwa permukaan area pada
mulanya sebagian besar beris air pada
pori-porinya. Apabila ar bebas ini
mengalami  penguapan dan  reaks
polimerisas kondensas terus berlangsung
maka jaringan padat (struktur polimer)
terus terbentuk sehingga wilayah yang
beris air (pori) semakin berkurang
sedangkan area padat semakin bertambah.
Hasil akhir berupa kuarsa SiO, yang tidak
berwarna dan berpori yang terus
mengalami  penurunan berat. Analog
dengan ha tersebut maka untuk semua
silika sol-gel pada 5 hari pertama terjadi
penurunan berat yang cukup besar hal ini
karena pada saat itu ukuran pori-pori
cukup besar dan terisi banyak larutan dan
penguapan berlangsung lebih cepat. Pada
tahap awal pengurangan volume gel
adalah setara dengan cairan yang hilang
karena adanya penguapan dan pada tahap
selanjutnya kecepatan pelepasan  air
semakin berkurang karena pada saat itu
reaks polimerisasi kondensasi  terus
terbentuk yang meningkatkan jaringan
polimer sehingga pori-pori  semakin
mengecil.

Hench & West (1990:58)
menunjukkan bahwa air yang ada pada
pori-pori silika sol-gel terdapat dalam dua
bentuk yaitu sebaga air bebas yang
berada pada permukaan pori-pori silika
sol-gel yang disebut air fisisorps dan
gugus-gugus hidroksil yang menempel
pada permukaan pori silika sol-gel yang
disebut air kemisorpsi. Analog maka pada
pengurangan berat silika sol-gel, air
fisisorps lebih mudah menguap daripada
air kemisorpsi.
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Strawbridge e al. (1985:150)
menunjukkan adanya pengaruh R ratio
pada pembentukan silika sol-gel yaitu
pada R ratio = 2 (low water content)
diperoleh hasil reaks hidrolisis yang
terjadi tidak sempurna dan menghasilkan
rantai polimer dengan cross link yang
lemah.Untuk R ratio = 4 sampai 10
(intermediet water content) yang pada

sistem ini sudah membentuk reaks
hidrolisis yang lebih sempurna dan
dilanjutkan dengan polimerisasi
kondensas yang pada awalnya

membentuk rantai polimer yang linear
tetapi selanjutnya polimer dengan cross
link yang lebih kuat. Pada R ratio = 25
sampai 50 (high water content) reaks
hidrolisis berlangsung lebih sempurna dan
memberikan polimer yang meruah.
Anaog dengan Strawbridge et al pada R
ratio 33,6 termasuk high water content
sehingga pada sistem ini reaksi hidrolisis
sempurna dan  dilanjutkan  dengan
polimerisas  kondensasi  membentuk
struktur polimer yang meruah sehingga
analog dengan keadaan ini area SiO, |ebih
besar daripada pori yang beris pelarut
antara lain air maupun metanol. Pada
silika sol-gel tipe ini cepat diperoleh
penurunan berat yang lebih besar pada
lima hari pertama. Untuk silika sol-gel
dengan R ratio = 20,8 yang termasuk
intermediet water content reaksi hidrolisis
terjadi sempurnatetapi reaksi polimerisasi
kondensasi 1ebih lambat sehingga polimer
yang terbentuk butuh waktu yang lebih
lama untuk mencapa struktur polimer
dengan cross link yang kuat dan lebih
meruah.

Dunn & Zink (1997:2282)
menyatakan penambahan sgumlah kecil
konsentrasi  molekul-molekul  organik
pada sistem silika sol-gel  sedikit
berpengarun pada proses pembentukan
jaringan  polimer. Molekul organik
tersebut cenderung berada pada pori-pori
daripada menjadi bagian struktur polimer
SiO,. Analog hal tersebut pada sistem



silika sol-gel bahwa ligan o-fenantrolina
yang ditambahkan sebagian besar berada

pada pori-pori. Adanya ligan o-
fenantrolina menghambat proses
penguapan pelarut  karena  adanya
interaks antara o-fenantrolina dengan
pelarut.

(3) Difus Larutan Berwarna HCl

Ditambah Indikator Metil Merah pada
Silika Sol-Gel yang Mempunyai R Ratio
33,6 dan Lama Pengadukan 2,5 Jam pada
Berbagai Variasi Waktu Pencelupan

Data pengukuran absorbansi
silika sol-gel dengan R ratio 33,6 dan
lama pengadukan 2,5 jam yang dicelup
pada larutan berwarna ditunjukkan pada
Tabel 2

Tabel 2 Data pengukuran absorbansi silika
sol-gel dengan R ratio 33,6 dan lama
pengadukan 2,5 jam yang dicelup
pada larutan berwarna

Waktu (detik) Absorbansi (A)
0 0,198
20 0,521
40 0,535
60 0,560
80 0,596

100 0,640
120 0,660
140 0,642
160 0,610
180 0,590
200 0,540
220 0,538

Dari Tabel 2 diperoleh grafik absorbansi
silika sol-gel yang dicelup dalam larutan
berwarna dengan variasi waktu yang
ditunjukkan pada Gambar 2
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} Pengaruh Lama Waktu PencelupanTerhadap Absorbans Slika
Sol-Gel

Silika sol-gel merupakan suatu media
berpori yang pada pori-porinya terdapat
cairan yaitu H,O dan metanol. Metanol
mempunyai tingkat volatilitas yang lebih
besar daripada H,O sehingga metanol
lebih cepat menguap sehingga sebagian
besar pori-pori diis H,O yang juga
berinteraksi dengan gugus silanol yang
ada pada permukaan pori. Larutan
berwarna pada percobaan ini
menggunakan HCl yang ditambahkan
beberapa tetes indikator metil merah
membentuk suatu larutan berwarna merah
muda. Day & Underwood (1980:142)
menyatakan bahwa secara sederhana

persamaan reaks diasumsikan terjadi
sebagai berikut

In+H;0" +==*1In"+H,0

Metil merah  adalah asam  p-
dimetilaminoazobenzenakarboksilat
dengan rumus mol ekul

(CH3),NCgHsNNCeH,COOH
Sehingga persamaan reaksinya adalah

H3C\
+
N N=—/N COOH + H30 —“_
/
HaC
H
N |
/N:@ZNfN COOH +H,0

Pada sistem adsorps menunjukkan
bahwa hubungan antara adsorpsi dengan
sifat dan keadaan adsorben adalah linear.
Analog dengan ha tersebut maka
seharusnya  jika luas  permukaan
bertambah besar maka jumlah adsorbat
semakin bertambah sampai titik jenuh.
Penambahan  adsorbat  tidak  akan



berpengaruh pada tingkat absorbansi
silika sol-gel sehingga apabila permukaan
adsorben telah jenuh maka tingkat
absorbans silika sol-gel akan konstan.

Hasil pengamatan tidak sesuai
dengan asumsi yang telah diuraikan. Pada
Gambar 4.3 dapat dilihat bahwa
absorbans silika sol-gel terus meningkat
sampai mencapai  nila  absorbans
maksimum pada detik ke 120. Adanya
penambahan waktu pencelupan justru
terjadi  penurunan nilai  absorbans.
Penurunan  absorbansi  menunjukkan
adanya peristiwa desorps pada silika sol-
gel (leaching) dan menunjukkan adsorpsi
tidak permanen.

Kimmich (2002:235) menyatakan
adanya anomali sifat stranspor molekul
pada suatu media berpori dapat terjadi
karena adanya keterbatasan geometri,
penangakapan molekul yang reversibel,
adanya kompetisi antar molekul dan
interaks adsorbat dengan permukaan
adsorben. Difusi larutan berwarna yang
terdiri  dari  HCl dan indikator
menyebabkan terjadinya kompetisi antara
H,O, HCl dan molekul indikator metil
merah (asam p-
dimetilaminoazobenzenakarboksilat).

Lanjut Kimmich (2002) bahwa
molekul akan terserap di permukaan
adsorben untuk sementara sebelum
dilontarkan kembali ke dalam larutan dan
akan kembali ke permukaan dengan
orientasi baru (mekanisme Reorientation
Mediated by Trandation Displacement,
RMTD). Kehadiran molekul indikator
metil  merah dengan keseimbangan
adsorbsi dan desorpsi tertentu akan
terhalangi oleh dinamika molekul air yang
juga mempunyai keseimbangan adsorsi-
desorpsi tersendiri. Adanya atom N dan O
yang ada pada metil merah juga memiliki
potensi untuk membentuk ikatan hidrogen
dengan gugus silanol yang ada pada
permukaan pori.
4.Difus Larutan Berwarna pada Silika
Sol-Gel yang Mempunyai R Ratio 33,6
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dan 20,8 dengan Lama Pengadukan 30
menit pada Berbaga Variasi Waktu
Pencelupan

Data pengukuran absorbans
silika sol-gel dengan R ratio 33,6 dan 20,8
serta lama pengadukan 30 menit pada
berbagai variasi waktu pencelupan
ditunjukkan pada Tabel 3

Tabel 3. Data pengukuran absorbansi
silika sol-gel dengan R ratio 33,6
dan 20,8 sertalama pengadukan
30 menit pada berbaga variasi
waktu pencelupan

Waktu (detik) Absorbansi silika sol-gel (A) | Absorbansi silika sol-gel (A)

Rratio = 33,6 Rratio = 20,8

0 0,202 0,203

20 0,518 0,490

40 0,528 0,502

60 0,545 0,531

80 0,585 0,549

100 0,618 0,570

120 0,658 0,598

140 0,651 0,630

160 0,620 0,619

180 0,597 0,605

200 0,547 0,581

220 0,531 0,570
Dari Tabel 3 dapat diperoleh grafik

absorbans silika sol-gel dengan R ratio
33,6 dan 20,8 serta lama pengadukan 30
menit yang dicelupkan dalam larutan
berwarna ditunjukkan pada Gambar 3
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Pengaruh Kadar Air Terhadap Absorbansi Silika Sol-Gel

Perbedaan kadar air mempengaruhi
struktur  silika sol-gel  dan  terjadi
perbedaan tingkat porositas dari kedua
senyawa tersebut. Orcel et al. (1988:223)
menyatakan bentuk dan ukuran polimer
ditentukan oleh konstanta kecepatan
reaks  hidroliss dan polimerisas
kondensasi. Brinker et al. (1982:47)
menyatakan bahwa pada reaksi hidrolisis
yang cepat dan reaksi kondensasi lambat
menghasilkan struktur polimer yang linear



dengan sedikit cabang sedangkan apabila
reaksi hidrolisis berlangsung lambat dan
reaksi kondensasinya cepat menghasilkan
struktur polimer yang lebih besar dan
bercabang.

Hench & West (1990:37) bahwa
banyak faktor yang mempengaruhi
konstanta kecepatan hidrolisis (ky) dan
konstanta kecepatan reaksi polimerisas
kondensas (kc) antara lain adalah suhu,
sifat dan konsentrasi larutan e ektrolit
(katalis asam atau basa), sifat pelarut,
jenis senyawa akoksida logam, tekanan,
dan perbandingan mol H,O dengan mol
akoksidalogam (TEOS).

Pada penelitian ini akan dilihat
pengaruh kadar H,O yang dihubungkan
dengan perbandingan mol  H,O/moal
TEOS. Semakin besar kadar H,O yang
ditandai dengan R ratio yang semakin
besar nilai ky bertambah karena kadar air
yang semakin besar sehingga reaks
hidrolisis berlangsung lebih cepat dan
reaksi polimerisas kondensasi
berlangsung lambat sehingga struktur
polimer yang dihasilkan linear dengan
sedikit cabang. Hench &West (1990:45)
menyatakan bahwa tingkat kecepatan
hidrolisis dan polimerisasi kondensasi
menentukan distribusi ukuran pori. ller
(1979:518) menyatakan semakin besar
kadar air maka ukuran pori semakin besar
Hasil penelitian yang telah dilakukan
diperoleh hasil bahwa tingkat absorbans
untuk silika sol-gel dengan R ratio 33,6
lebih besar daripada silika sol-gel dengan
R ratio 20,8 dan waktu absorbans
maksimum untuk untuk silika sol-gel
dengan R ratio 20,8 yaitu terjadi pada
detik ke 140 dibandingkan silika sol-gel
dengan R ratio 33,6 yang terjadi pada
detik ke 120. Hal ini terjadi karena adanya
perbedaan distribusi ukuran pori.pada
silika sol-gel dengan R ratio lebih besar
ukuran porinya lebih besar sehingga lebih
mudah untuk mengadsorps larutan
berwarna tetapi juga lebih mudah untuk
mendesorps  larutan berwarna tersebut
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karena pada pori yang lebih besar molekul
pada larutan berwarna lebih mudah
bergerak dan halangan difusi larutan lebih
kecil.

5. Pengaruh Lama Pengadukan

terhadap Absorbans Silika Sol-Gel

yang Dicelupkan dalam Larutan Berwarna
HCI Ditambah Indikator Metil Merah
Data pengukuran absorbansi silika sol-gel
yang mempunyai R ratio 20,8 dengan
varias lama pengadukan yaitu 30 menit
dan 3,5 jam ditunjukkan pada Tabel 4

Tabel 4 Data pengukuran absorbans silika
sol-gel yang mempunyai R ratio
20,8 dengan varias lama
pengadukan yaitu 30 menit dan

3,5jam
Absorbans silikasol-gel | (A)
Lama pengadukan 30 menit

Waklu (detik) Absorbensi slikasol-gel Il (A)

Lama pengadukan 3,5 jam

0 0,203
20 0,490
40 0,502
60 0,531

0,201
0,450
0,490
0,521
0,545
0,560
0,59
0,620
0,599
0,570
0,530
0,529

80 0,549
100 0,570

Dari Tabel 4 diperoleh grafik absorbans
silika sol-gel dengan R ratio 20,8 dan
varias lama pengadukan ditunjukkan
pada Gambar 4
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» Grafik Tingkat Absorbansi Silika Sol-Gel dengan Lama
Pengadukan 30 menit dan 3,5 jam

Gambar 4 Tingkat Absorbansi Silika

Pengadukan pada proses sol-gel
bertujuan untuk mempercepat terjadinya
reaks  hidrolisis dan  polimerisas



kondensasi. Apabila pengadukan tidak
sempurna maka reaksi hidrolisis yang
terjadi jugatidak akan sempurna sehingga
akan mempengaruhi reaksi hidrolisis.
Secara visual adanya reaks yang kurang
sempurna dapat dilihat terbentuknya silika
sol-gel yang kurang transparan sebagal
akibat terbentuknya struktur polimer yang
kurang sempurna sehingga pori-pori yang
terbentuk tidak homogen. Dari Gambar 4
dapat dilihat bahwa tingkat absorbans
silika sol-gel dengan lama pengadukan 30
menit, sebelum dicelupkan ke dalam
larutan berwarna lebih besar daripada
silika sol-gel dengan lama pengadukan
3,5 jam sehingga silika sol-gel dengan
waktu pengadukan yang lebih lama
tingkat transparansinya lebih besar karena
reaks hidrolisis yang terjadi lebih
sempurna

Proses sol-gel  mempengaruhi
struktur dan distribusi pori. Pada silika
sol-gel dengan waktu pengadukan lebih
lama ukuran pori-porinya lebih homogen
dapat dilihat dari tingkat absorbansi untuk
silika sol-gel dengan lama pengadukan 30
menit tingkat absorbansinya lebih tinggi
karena larutan berwarna lebih cepat
terdifusi.

6. Absorbans Silika Sol-Gel terhadap
Larutan lon Kompleks [Fe(phen)s]**

Silika sol-gel yang diberi ligan o-
fenantrolina yang digunakan untuk
membentuk senyawa kompleks dengan
ion Fe** merupakan contoh aplikas
Sensor.

Data pengukuran absorbansi silika
sol-gel  yang mengandung ligan o-
fenantrolina yang dicelupkan pada larutan
besi(I1) ditunjukkan pada Tabel 5
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Tabel 5. Data pengukuran absorbansi
silika sol-gel yang
mengandung ligan o-fenantrolina
yang dicelupkan pada larutan besi(I1)

Waktu (menit) Absorbansi silika sol-gel (A)

0,195

0,200

0,397
0,468
0,595
0,683

0,845

0,842

0,840

0,839
0,837
0,837
0,835

RE B vw~oluswnrko

Dari Tabel 5 diperoleh grafik absorbansi
silika sol-gel yang mengandung ligan o-
fenatrolina yang dicelupkan pada larutan
besi(11) ditunjukkan pada Gambar 5

Dari Tabel 5 diperoleh grafik absorbansi
silika sol-gel yang mengandung ligan o-
fenatrolina yang dicelupkan pada larutan
besi(11) ditunjukkan pada Gambar 5

Dunn & Zink (1997:2282)
menyatakan bahwa penambahan sgjumlah
kecil konsentrass molekul organik pada
sistem silika sol-gel sedikit berpengaruh
pada pembentukan proses pembentukan
silika sol-gel dan cenderung untuk berada
pada pori-pori daripada menjadi bagian
dari struktur polimer. Analog dengan ini
maka adanya penambahan ligan o-
fenantrolina hanya sedikit berpengaruh
pada proses sol-gel dan ligan ini dan ligan
ini sebagian besar berada pada pori-pori
daripada menjadi bagian dari struktur
polimer.

Senyawa kompleks dibentuk dari
gabungan antara asam lewis yang berupa
atom atau ion logam dan basa lewis yang
berupa molekul netral atau ion negatif
yang disebut ligan. Pada sistem silika sol-
gel yang diberi reseptor o-fenantrolina
membentuk senyawa kompleks antaraion
Fe** dengan ligan o-fenantrolina sehingga
terjadi perubahan warna silika sol-gel
yang menunjukkan kadar ion Fe** yang



teradsorpsi. Perubahan warna dapat
diandisa dengan mengukur tingkat
adsorbansinya. Pada Gambar 5 tampak
pada menit ke 1 sampa ke 5 terjadi
peningkatan nilai absorbansi sampai
mencapai absorbanss maksimum yaitu
pada menit ke 6 kemudian terjadi sedikit
penurunan tingkat absorbansi sampai
didapatkan nilai absorbansinya cenderung
konstan. Hal ini karena pada pori-pori
terbentuk senyawa  kompleks tris(o-
fenantrolina-N,N’)besi(I1) sulfat yang
mempunyai tingkat kestabilan yang cukup
tinggi sehingga penurunan absorbansi
hanya sedikit dan cenderung konstan.
Berdasarkan penditian yang dilakukan
diperoleh hasil bahwa lgju difus larutan
berwarna yaitu HCI ditambah indikator
metil merah lebih cepat daripada difusi
larutan  senyawa kompleks tris(o-
fenantrolina-N,N’)besi(I1) sulfat pada
silika sol-gel dengan R ratio = 33,6 dan
usia 30 hari. Perbedaan kecepatan difusi
dapat dilihat pada Gambar 6 dan Gambar
6 sebagai berikut
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Gambar 4.7 Absorbansi Larutan Berwarna (HCI + Indikator metil merah)
pada Silik a Sol-Gel
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Gambar 4.8 Grafik Absorbansi Silika Sol-Gel terhadap
Senyawa Kompleks tris(o- fenantrolina-N,N' )besi(11) sulfat

Perbedaan lau difus

kemungkinan disebabkan ol eh:
1. Terjadinya ikatan hidrogen antara
molekul metil merah dengan permukaan
pori- pori silika sol-gel. lkatan hidrogen

tersebut
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terjadi antara atom H atau O yang
terdapat pada metil merah dengan atom H
atau O yang terdapat pada gugus silanol
yang ada pa permukaan pori-pori.
Senyawa kompleks tris(o-fenantrolina-
N,N*)besi(Il) sulfat tidak terjadi ikatan
hidrogen dengan gugus silanol yang ada
pada permukaan pori.
2. Adanya perbedaan ukuran molekul.
Senyawa kompleks tris(o-fenantrolina-
N,N")besi(ll) sulfat mempunya ukuran
molekul yang lebih besar daripada
senyawa metil merah sehingga lgju difus
metil merah pada silika sol-gel lebih
cepat.
3. Adanya perbedaan berat molekul.
Senyawa kompleks tris(o-fenantrolina-
N,N")besi(11) sulfat mempunyai berat
molekul yang lebih besar daripada
senyawa metil merah sehingga lgju difus
metil merah pada silika sol-gel lebih

cepat.

Kesmpulan dan Saran

Berdasarkan  penditian yang telah
dilakukan diperoleh kesimpulan sebagai
berikut: 1) Adanya kadar air dan lama
pengadukan yang semakin besar maka
lgu penurunan berat silika sol-gel
semakin besar; 2) Semakin besar kadar air
dalam silika; 3) sol-gel maka R ratio
semakin besar sehingga lgju difus larutan
berwarna semakin cepat; 4) Semakin
besar lama waktu pengadukan maka lgju
difusi larutan berwarna pada silika sol-gel
semakin kecil; dan 4) Lgju difusi larutan
berwarna HCI ditambah indikator metil
merah pada silika sol-gel lebih besar
daripada senyawa kompleks tris(o-
fenantrolina N,N”)besi(I1) sulfat.
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