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Abstract — Mesoporous silica is an inorganic materials that has high potential to be applied in various industrial
fields, one of its application is the adsorption method. To maximize the adsorption of mesoporous silica,
modification of the silica surface was carried out with the addition of amine compounds. The amine compound
used as a modifier is dimethylamine (DMA). Mesoporous silica which has been modified with dimethylamine is
used in the nitrate anions adsorption process by the column method. The adsorption capacity of the nitrate anion
is 0.0917 mg/g. After being adsorbed, the desorption process was carried out to release the adsorbed nitrate
anions again. From the desorption process, it was found that HCI proved to be the best desorption agent used on
nitrate anions. The optimum concentration of HCI was 0.15 M with the number of nitrate anions desorbed as

much as 0.0459 mg with a 100% desorption percentage.
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I. PENDAHULUAN

Silika merupakan salah satu material yang keberadaannya
melimpah di Indonesia. Silika memiliki beberapa keunikan
dibandingkan senyawa anorganik lainnya, yaitu memiliki
kemampuan pertukaran ion yang baik, cenderung bersifat inert
dengan kestabilan termal dan mekanik yang tinggi, serta
mudah untuk dimodifikasi [1]. Penggunaan silika
membutuhkan inovasi dengan teknologi yang handal agar
dapat mengurangi pengotor dan dapat memaksimalkan
pengaplikasiannya dalam berbagai bidang kehidupan [2].

Silika mesopori telah berhasil disintesis menggunakan
prekursor natrium silikat dan CTAB sebagai template yang
dapat disintesis dalam waktu singkat dengan distribusi pori
yang sempit [3]. Silika mesopori yang dimodifikasi dengan
gugus amina terbukti mampu menghilangkan kandungan
anion nitrat dari larutan berair [4].

Nitrat umumnya dijumpai di alam memiliki sifat mudah
larut dalam air. Kelarutan dan kestabilan yang tinggi pada
anion nitrat mengakibatkan diperlukannya teknologi yang
cocok dalam penyisihannya [5]. Senyawa nitrat menjadi salah
satu sumber pencemaran air di dalam tanah. Tingginya
konsentrasi senyawa ini menjadi pemicu masalah kesehatan
pada manusia, terutama apabila terkotaminasi pada air minum
[6]. Untuk menanggulangi dampak pencemaran anion nitrat
maka diperlukan upaya pengolahan yaitu dengan metode
adsorpsi [7].

Silika dapat dimodifikasi dengan menambahkan senyawa
amina untuk memaksimalkan penyerapannya, salah satunya
yaitu menggunakan dimetilamina (DMA) sebagai modifikator

[8]. Setelah mencapai kesetimbangan dan diperoleh kondisi
optimum adsorpsi anion nitrat pada silika, maka untuk
mengetahui kontribusi anion nitrat pada silika yang terserap
dapat ditentukan melalui jumlah ion yang terlepas dari awal
hingga memperoleh kondisi optimum yaitu dengan proses
desorpsi. Proses desorpsi sangat penting untuk dilakukan
karena desorpsi memiliki beberapa manfaat diantaranya yaitu
dapat digunakan sebagai pemekatan suatu sampel dalam suatu
konsentrasi dan untuk meregenerasi kolom [9].

Il. METODE PENELITIAN

A. Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan pada penelitian diantaranya
neraca analitik, peralatan gelas, erlenmeyer, pipet takar, kaca
arloji, magnetic stirrer, botol reagen, oven, batang pengaduk,
kertas pH, kertas saring, pH meter, mesin penghalus, syringe,
dan kolom.

Adapun bahan yang digunakan pada penelitian diantaranya
yaitu silika, CTAB, padatan NaOH, HCI, larutan H2SO4,
padatan NaNOgs, etanol, metanol, GPTMS, dimetilamina,
toluena, kapas dan akuades.

B. Preparasi Silika Mesopori Termodifikasi Dimetilamina

100 gram silika aktivasi disintesis menjadi natrium silikat
dengan menambahkan 1 liter NaOH 4 M , lalu distirrer pada
suhu 70-80°C hingga mengental, dan dikalsinasi selama 2 jam
dengan suhu 400°C hingga terbentuk natrium silikat berwarna
putih kehijauan [10].
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100 gram natrium silikat ditambahkan campuran 20 mL
CTAB-HCI dan 20 mL akuades diatur hingga pH 3 dan
diaduk dalam waktu 10 menit, selanjutnya disimpan pada
suhu ruang dengan waktu aging 16 jam. Lalu endapan dicuci
dan disaring, selanjutnya dikalsinasi selama 3 jam pada suhu
600°C dan terbentuk silika mesopori [11].

Silika mesopori sebanyak 100 gram ditambahkan 100 mL
GPTMS dan 350 mL toluene. Distirrer selama 24 jam pada
suhu 90°C. Silika GPTMS sebanyak 90 gram dimodifikasi
dengan 45 mL dimetilamin (DMA) yang dilarutkan dalam 45
mL etanol, dioven selama 4 jam dengan suhu 80°C, lalu dicuci
dengan metanol [8].

C. Adsorpsi Anion Nitrat pada Silika Mesopori Termodifikasi
DMA

Silika mesopori termodifikasi DMA sebanyak 0.5 gram
dimasukkan dalam kolom. Lalu dialirkan 10 mL larutan anion
nitrat konsentrasi 5 ppm menggunakan pH optimum (pH=8)
[8]. Lalu diperoleh filtrat yang selanjutnya dianalisa pada
panjang gelombang maksimum anion nitrat 218 nm
menggunakan spektrofotometer UV-Vis [4].

D. Desorpsi Anion Nitrat pada Silika Mesopori Termodifikasi
DMA

1. Penentuan Jenis Eluen Pendesorpsi Anion Nitrat

- Setelah diperoleh komponen anion nitrat yang
teradsorpsi, selanjutnya 0.5 gram silika mesopori
termodifikasi DMA digunakan sebagai fase diam. Lalu
10 mL larutan HCI 0.05 M dialirkan ke dalam kolom
sebagai eluen. Eluat ditampung pada botol, lalu dianalisa
pada panjang gelombang maksimum anion nitrat 218 nm
menggunakan spektrofotometer UV-Vis.

- Setelah komponen anion nitrat yang teradsorpsi
diperoleh, selanjutnya 0.5 gram silika mesopori
termodifikasi DMA digunakan sebagai fase diam. Lalu
10 mL larutan H,SO4 0.05 M dialirkan ke dalam kolom
sebagai eluen. Eluat ditampung pada botol, lalu dianalisa
pada panjang gelombang maksimum anion nitrat 218 nm
menggunakan spektrofotometer UV-Vis [9].

2. Penentuan Konsentrasi Optimum Eluen Pendesorpsi
Anion Nitrat
Setelah diperoleh eluen terbaik vyaitu HCI,
selanjutnya 10 mL HCI dialirkan ke dalam kolom
sebagai eluen pada anion nitrat. Sebanyak 0.5 gram silika
mesopori digunakan sebagai fase diam. Perlakuan
dilakukan menggunakan variasi konsentrasi yaitu 0.01
M, 0.03 M, 0.05 M, 0.1 M, 0.15 M, 0.2 M, dan 0.25 M.
Kemudian masing-masing eluat ditampung pada botol
dan dianalisa dengan panjang gelombang maksimum
anion nitrat 218 nm pada spektrofotometer UV-Vis [12].

I11. HASIL DAN PEMBAHASAN

A. Adsorpsi Anion Nitrat pada Silika Mesopori Termodifikasi
DMA dengan Metode Kolom
Proses adsorpsi dalam penelitian ini  dilakukan
menggunakan silika mesopori termodifikasi dimetilamina

(DMA) sebagai adsorben yang dilakukan secara metode
kolom. Metode kolom yaitu suatu metode adsorpsi dilakukan
dengan cara mengaliri larutan dengan komponen tertentu yang
berisi adsorben, lalu adsorbat akan diserap oleh adsorben.

Proses adsorpsi ini merujuk dari kondisi optimum yang
dilakukan sebelumnya pada penelitian serupa. Adapun kondisi
optimum yang digunakan diantaranya vyaitu pH dan
konsentrasi. pH merupakan parameter penting dalam
keberhasilan proses adsorpsi, karena pH memberikan
pengaruh terhadap distribusi muatan pada situs aktif di
permukaan adsorben yang dapat terjadi akibat adanya reaksi
protonasi maupun deprotonasi situs aktif pada permukaan
adsorben (silika) [13].

Penelitian sebelumnya yang telah dilakukan oleh Arianti
dkk diperoleh kondisi optimum pada proses adsorpsi anion
nitrat yaitu dengan konsentrasi 5 mg/L dan pH optimum anion
nitrat yang terserap pada silika mesopori termodifikasi
dimetilamina adalah pH=8. Pada proses adsorpsi anion nitrat,
kondisi yang baik dilakukan yaitu pada pH netral dengan
rentang 6-8. Hal ini disebabkan karena ketika pH yang rendah,
ion H* yang terdapat di permukaan adsorben akan bertambah,
sehingga terbentuknya gaya elektrostatik cukup kuat di antara
permukaan silika (adsorben) dengan muatan positifnya.
Namun apabila pada pH yang tinggi, konsentrasi OH" dalam
larutan akan semakin meningkat yang menyebabkan
permukaan adsorben cenderung bermuatan negatif, sehingga
penyerapan anion nitrat akan semakin menurun [8].

Faktor lain yang mempengaruhi proses adsorpsi anion
nitrat adalah konsentrasi. Semakin tingginya konsentrasi,
maka akan semakin bertambah jumlah anion dalam larutan,
ini menyebabkan semakin meningkatnya proses penyerapan.
Namun, apabila adsorben (silika) sudah mencapai titik jenuh,
maka penyerapan yang terjadi cenderung konstan [14].

TABEL 1

ADSORPSI ANION NITRAT PADA SILIKA MESOPORI
TERMODIFIKASI DMA

Konsentras Konsentrasi ~ Adsorpsi Massa Efisiens
i Teoritis ~ Teradsorpsi (ma/g) teradsorp i (%)
(mg/L) (mg/L) si (mg)
5 4.831 0.0917 0.00392 96.98

Dapat dilihat dari tabel 1, hasil adsorpsi anion nitrat
menggunakan metode kolom yaitu pada konsentrasi 5 mg/L
memberikan penyerapan sebesar 0.0917 mg/g dan berat anion
nitrat teradsorpsi yaitu sebesar 0.00392 mg, dengan persentase
serapan sebesar 96.98%.

Apabila konsentrasi dinaikkan dari konsentrasi optimum,
maka jumlah anion nitrat yang terserap akan sama jumlahnya
dengan sisi aktif yang terkandung pada silika, hal ini
dikarenakan adsorben (silika) dan anion nitrat sudah mencapai
keadaan setimbang [15].

B. Desorpsi Anion Nitrat pada Silika Mesopori Termodifikasi
Dimetilamina dengan Metode Kolom
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Proses desorpsi dilakukan bertujuan untuk mengetahui
kapasitas pelepasan anion nitrat yang sudah diserap oleh silika
mesopori termodifikasi dimetilamina. Selain itu, desorpsi
dilakukan dengan tujuan meregenerasi kolom, sehingga dapat
digunakan berulang kali. Menurut Manuhutu dkk, jenis eluen
dan konsentrasi eluen pendesorpsi yang digunakan
memberikan pengaruh terhadap besarnya kapasitas pelepasan
anion [9]. Oleh karena itu, dalam penelitian ini diamati kedua
pengaruh tersebut terhadap hasil desorpsi.

1. Pengaruh Jenis Eluen Pendesorpsi Anion Nitrat

Proses desorpsi anion nitrat dilakukan menggunakan
dua jenis eluen yang berbeda. Eluen yang digunakan pada
penelitian desorpsi ini yaitu HCI sebagai anion Cl- dan H2SO4
sebagai anion SO,*. Hal ini dilakukan bertujuan untuk
membandingkan eluen pendesorpsi yang lebih tepat
digunakan untuk menggantikan anion nitrat (NOs) pada
proses desorpsi. Gugus aktif yang terkandung di dalam silika
akan terprotonasi atau tidak ikut menarik ion yang memiliki
muatan positif dalam media asam, hal ini mengakibatkan
terjadinya pelepasan anion nitrat ke dalam larutan asam
(eluen) pendesorpsi [16].

TABEL 2
PENGARUH JENIS ELUEN PENDESORPSI ANION NITRAT

Jenis Asam Konsentrasi Jumlah Anion Desorpsi
Desorpsi Terdesorpsi (%)
(mg/L) (mg)
HCI 0.05 M 3.365 0.0329 71.52
H2S040.05 M 2.189 0.0245 51.47

Jenis Eluen Pendesorpsi

80% -
71,52%

70%
60%

51,47%

50% -

05 |
40% H % Desorpsi
30% -
20% -

10% -

0% -

HCl H2804

Gambar 1. Pengaruh Jenis Eluen Pendesorpsi Anion Nitrat

Dapat dilihat pada tabel 2, eluen HCI dan H»SO. yang
digunakan sebagai pendesorpsi anion nitrat dengan
konsentrasi masing-masing 0.05 M memberikan hasil berbeda
yang cukup signifikan. Dari hasil desorpsi ini menunjukkan
bahwa anion yang lebih banyak menggantikan anion nitrat
yaitu anion klorida (CI) sebanyak 0.0329 mg dengan
%desorpsi  sebesar 71.52% menggunakan eluen HCI.
Sedangkan anion nitrat yang tergantikan oleh anion sulfat
(S04%) sebanyak 0.0245 mg dengan %desorpsi sebesar

51.47% menggunakan eluen H,SO4. Hasil ini mengacu pada
teori yang dijelaskan dalam literatur bahwa hal ini disebabkan
oleh perbedaan jumlah muatan pada anion CI- dan anion SO42,
yang mana anion dengan muatan yang lebih besar akan lebih
sulit untuk terlepas dari adsorben [17]. Dari hasil penelitian ini
diperkuat dengan penelitian serupa yang dilakukan Mujiyanti
dkk yang menyebutkan bahwa HCI merupakan eluen
pendesorpsi yang mampu memberikan %desorpsi yang tinggi
yaitu mencapai 100% ion Co(Il) mampu terdesorpsi dari silika
gel [12].

Berdasarkan hasil tersebut terbukti bahwa HCI merupakan
eluen terbaik yang dapat digunakan untuk mendesorpsi anion
nitrat dibandingkan dengan H;SO4. Hal ini diperkuat dengan
pernyataan Wankasi dkk pada penelitiannya yang
menyebutkan bahwa HCI merupakan salah satu agen
pendesorpsi dengan hasil terbaik. Hal ini dikarenakan bahwa
pada HCI, beberapa gugus organik seperti gugus karbonil,
hidroksil, maupun karboksil yang terdapat pada adsorben
lebih banyak mengalami protonasi dan tidak ikut menarik ion
yang bermuatan positif jika dibandingkan dengan H>SO.,
sehingga proton ikut menggantikan anion nitrat yang terikat,
dan anion tersebut akan terlepas ke dalam eluen pendesorpsi,
dengan demikian dapat disimpulkan bahwa HCI lebih baik
digunakan sebagai reagen pendesorpsi untuk anion nitrat [17].

2. Pengaruh Konsentrasi Eluen Pendesorpsi Anion Nitrat
Perlakuan desorpsi ini dilakukan menggunakan eluen
pendesorpsi terbaik yang sudah didapatkan sebelumnya yaitu
HCI. Proses desorpsi dipengaruhi beberapa faktor, salah
satunya yaitu konsentrasi eluen. Menurut Manuhutu dkk
menyebutkan semakin tingginya konsentrasi eluen yang
digunakan, maka dapat memaksimalkan kapasitas desorpsi
[9]. Untuk mengetahui pengaruh konsentrasi eluen digunakan
variasi konsentrasi yaitu 0.01 M, 0.03 M, 0.05 M, 0.1 M, 0.15
M, 0.2 M, dan 0.25 M. Hal ini dilakukan hingga memperoleh
kondisi optimum proses desorpsi. Hasil desorpsi anion nitrat
menggunakan HCI dapat dilihat pada kurva berikut :

Desorpsi Anion Nitrat
120 -
100 -
s 80
2 60 -
=]

g 40 -
20

0 ; ; ; . ‘ ‘

0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0.3

Konsentrasi HCI (M)

Gambar 2. Pengaruh Konsentrasi Eluen Pendesorpsi Anion Nitrat
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TABEL 3
PENGARUH KONSENTRASI ELUEN PENDESORPSI ANION NITRAT

Konsentrasi HCI (M) Desorpsi (mg) Desorpsi (%0)

0.01 0.0255 55.55
0.03 0.0264 58.27
0.05 0.0329 71.52
0.1 0.0438 94.6
0.15 0.0459 100
0.2 0.0459 100
0.25 0.0459 100

Dari data yang terlihat pada tabel 3, hasil desorpsi yang
diperoleh terus meningkat hingga mencapai kondisi optimum
yaitu pada konsentrasi eluen HCI 0.15 M. Pada konsentrasi
tersebut, jumlah anion nitrat yang terdesorpsi oleh eluen HCI
yaitu sebanyak 0.0459 mg dengan persentase desorpsi 100%
yang menandakan bahwa anion nitrat yang semula terserap
sudah berhasil terlepas kembali seluruhnya oleh anion klorida.
Pada saat konsentrasi dinaikkan hingga 0.2 M dan 0.25 M,
hasil desorpsi tidak lagi terjadi peningkatan. Hasil desorpsi
yang diperoleh cukup tinggi disebabkan karena adanya
kompetisi antara proton (H*) dari HCI dengan anion nitrat
yang akan dilepas untuk berikatan dengan gugus aktif pada
silika (adsorben) [18].

Hasil ini mengacu pada teori yang menjelaskan hal ini
dikarenakan dalam  kondisi  tersebut telah terjadi
kesetimbangan pada proses desorpsi, sehingga seluruh anion
nitrat yang terdapat di kolom telah tergantikan oleh anion
klorida. Hasil ini juga diperkuat dengan penelitian serupa
dilakukan Sinaga dkk menyebutkan semakin tingginya
konsentrasi eluen/agen pendesorpsi, maka akan semakin
banyak jumlah proton (H*) pada HCI yang dapat melepaskan
logam seng(ll) dan mengakibatkan meningkatnya kapasitas
desorpsi hingga mencapai 97.78% [18].

C. Karakterisasi Silika dengan FTIR

$i-OH =Si-0-Si=
i i
i
| |I !
| I ! C
| |
| |
| NOy
F | | !
s ! T T Ay
5 | \ I
g | \ |
2 | \ I Il B
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= | |
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| |
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Bilangan Gelombang (cm™)

Gambar 3. Spektrum FTIR (a) Silika Mesopori GPTMS-DMA (b) Silika
Mesopori  Termodifikasi DMA-Anion Nitrat (c) Silika Mesopori
Termodifikasi DMA-Desorpsi HCI

TABEL 4
SPEKTRUM FTIR

Spektrum FTIR Bilangan Gugus Fungsi
Gelombang (cm™)
Silika Mesopori 3379.28 cm! =Si-OH
GPTMS-DMA 1036.86 cmt =Si-O-Si=
689.96 cm! =Si-0
3368.43 cmt N-H
Silika Mesopori 3358.71 cm! N-H
GPTMS-DMA- 1048 cm! =Si-0O-Si=
Anion Nitrat 1410 cm? NO3
Silika Mesopori 3355 cm'? N-H
Termodifikasi 1053 cm™! =Si-0-Si=
DMA-HDCeIsorpS| 777 om® cr

Berdasarkan hasil karakterisasi pada gambar 3, pada
spektrum dapat dilihat puncak utama pada silika mesopori
yaitu gugus fungsi —OH yang muncul di daerah serapan
dengan bilangan gelombang 3379.28 cm™. Puncak kedua
silika yaitu muncul di serapan bilangan gelombang 1053-1036
cm! menunjukkan gugus fungsi siloksan atau =Si-O-Si= [11].
Sedangkan di rentang bilangan gelombang 3355-3368 cm
membuktikan keberadaan kelompok N-H yang berasal dari
proses modifikasi dengan dimetilamina. Hal ini membuktikan
bahwa silika mesopori sudah berhasil berikatan dan
termodifikasi dengan dimetilamina.

Bilangan gelombang 1410 cm® menunjukkan puncak
serapan anion nitrat (NO*) yang sudah teradsorpsi pada silika
[19]. Sedangkan untuk spektrum hasil desorpsi menggunakan
eluen HCI ditandai dengan puncak serapannya di bilangan
gelombang 777 cm?, ini menandakan terjadinya pertukaran
ion H* yang sebelumnya terikat dengan anion nitrat (NO3’)
berhasil terlepas kembali dan tergantikan oleh anion klorida
(CI) [20].
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V. KESIMPULAN

Berdasarkan dari hasil penelitian ini, maka dapat ditarik

kesimpulan bahwasanya dalam proses desorpsi anion nitrat
pada silika mesopori termodifikasi dimetilamina (DMA)
dipengaruhi oleh jenis eluen pendesorpsi dan konsentrasi
eluen yang digunakan. Eluen terbaik yang diperoleh yaitu HCI
dengan konsentrasi optimum larutan 0.15 M dan jumlah anion
nitrat yang terdesorpsi sebanyak 0.0459 mg.
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