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ABSTRAK

SINTESIS DAN KARAKTERISASI NANO AL:O3 DARI AI(NO3)3-9H20
DENGAN METODE SOL GEL

Oleh

FEBRIYANTI ANGELINA

Telah berhasil disintesis nano Al.Os dari AI(NOs)s-9H>0 menggunakan metode sol-
gel. Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis nanopartikel aluminium oksida
(Al205) menggunakan metode sol-gel, serta mengevaluasi pengaruh suhu kalsinasi
terhadap pembentukan fasa y-Al.Os dan morfologi partikel yang dihasilkan. Proses
sintesis dilakukan melalui tahapan pembentukan sol, pengeringan gel, dan kalsinasi
pada suhu 700°C, 800°C, 900°C, dan 1000°C. Analisis X-ray Diffraction (XRD)
menunjukkan bahwa fasa y-Al:Os mulai terbentuk pada suhu 700°C dan paling
stabil pada suhu 800°C dengan ukuran kristalit sekitar 40,78 nm. Pada suhu 900°C
dan 1000°C, terjadi transisi fasa ke NaAlO- akibat reaksi dengan ion natrium dari
prekursor. Fasa a-Al2Os tidak terdeteksi hingga suhu 1000°C, menandakan
stabilitas fasa 7y pada rentang suhu menengah. Karakterisasi morfologi
menggunakan Scanning Electron Microscopy (SEM) Al.Os; menunjukkan bahwa
Al20; hasil kalsinasi 1000 °C memiliki morfologi berupa agregat partikel yang
saling berikatan dengan distribusi ukuran tidak seragam, membentuk aglomerat
berpermukaan kasar.

Kata kunci: AL:Os, sol-gel, y-AlOs, suhu kalsinasi, XRD, SEM, nanopartikel.



ABSTRACT

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF Al:Os NANOPARTICLES
FROM AL(NOs);-9H:0 USING THE SOL GEL METHOD

By

FEBRIYANTI ANGELINA

Nano Al20s has been successfully synthesized from Al(NOs)s-9H20 using the sol-
gel method. This study aims to synthesize aluminum oxide (Al-Os) nanoparticles
using the sol-gel method and to evaluate the effect of calcination temperature on
the formation of y-Al>Os phase and the resulting particle morphology. The synthesis
process involves the stages of sol formation, gel drying, and calcination at
temperatures of 700°C, 800°C, 900°C, and 1000°C. X-ray Diffraction (XRD)
analysis shows that the y-Al>Os phase begins to form at 700°C and is most stable at
800°C, with an average crystallite size of approximately 40.78 nm. At 900°C and
1000°C, a phase transition to NaAlO: occurs due to a reaction with sodium ions
from the precursor. The a-Al2Os phase is not detected up to 1000°C, indicating the
stability of the y phase within the intermediate temperature range. Morphological
characterization using Scanning Electron Microscopy (SEM) of Al.Os shows that
Alz20; calcined at 1000 °C has a morphology in the form of interconnected particle
aggregates with an uneven size distribution, forming agglomerates with rough
surfaces.

Keywords: AlOs, sol-gel, y-Al:Os, calcination temperature, XRD, SEM,
nanoparticles.
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I PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Nanopartikel termasuk partikel yang berukuran sangat kecil dengan diameter antara
1-100 nm. Nanopartikel merupakan suatu partikel berdimensi tiga. Nanometer
memiliki perbedaan dengan sifat pada ukuran yang lebih besar (bulk). Dimana
material yang berukuran nano memiliki sifat kimia, fisika dan biologi yang lebih
unggul dibandingkan dengan material yang berukuran lebih besar (Khan et al,
2008). Penelitian ini menggunakan nanopartikel Al2O3 karena bahan baku
pembuatannya mudah didapatkan, ekonomis dan termasuk logam yang secara
kimia lebih stabil dibandingkan dengan logam lainnya (Singh et al., 2013).
Aluminium oksida (Al,O; atau alumina) adalah jenis keramik oksida atau keramik
teknik yang aplikasinya cukup luas, seperti di bidang elektronik, termal, kimia
katalis dan mekanik. Alumina ada dua macam berdasarkan komposisi alumina
murni adalah polimorfi material yang digolongkan menjadi dua yaitu y-Alumina
Al,0O3 dan o-alumina Al,Os atau disebut korondum berdasarkan struktur kristal

(Ramlan et al., 2007).

Perkembangan aplikasi alumina saat ini adalah pemanfaatan alumina berukuran
nano (nanoalumina). Keunggulan dari nanoalumina antara lain memiliki luas
permukaan dan volume yang lebih besar jika dibandingkan dengan partikel sejenis
dalam ukuran besar. Partikel berukuran kecil dapat meningkatkan luas area
permukaan sehingga meningkatkan laju reaksi. Hal ini membuat nanoalumina dapat

berperan sebagai katalis dan reaktan yang baik (Tok et al., 2006).

Sintesis Al,O3 dipengaruhi oleh dua parameter utama dalam mendapatkan struktur

amorf dan mesopori yakni pH tertentu dan suhu kalsinasi (Liu et al., 2010).



Dari beberapa fase alumina yang telah diidentifikasi, y-Al2O; paling sering
digunakan sebagai katalis dan proses adsorbsi. y-Al>O3 memiliki luas permukaan
di atas 250 m*g dan volume pori kurang dari 0,50 cm’/g. Fasa y-ALOs
konvensional biasanya dibuat dengan mengendalikan proses pengendapan,
pengeringan dan kalsinasi (Zhang and Pinnavaia, 2002). Oleh karena itu, kinerja

dari y-Al>O3 tergantung pada sifat komposisi utamanya.

Sintesis gamma alumina (y-Al203) dengan metode hidrotermal dan pengontrolan
presipitasi dari larutan garam alumina ini memerlukan biaya yang mahal terutama
untuk aluminum alkoksida atau garam sebagai sumber dasar Al dan persiapan
prosedur yang kompleks dan parameter pengoperasian yang tidak fleksibel
mengarah kepada biaya yang lebih tinggi (Wang et al., 2009). Di antara banyaknya
metode sintesis, metode sol-gel merupakan metode yang paling baik dan
menjanjikan karena menghasilkan partikel-partikel padat dengan kemurnian yang
tinggi dan luas permukaan yang besar. Selain itu, keuntungan metode sol-gel adalah
memiliki stabilitas termal yang baik, stabilitas mekanik yang tinggi, daya tahan
pelarut yang baik, modifikasi permukaan dapat dilakukan dengan berbagai

kemungkinan (Parida et al., 2009).

Penelitian tentang sintesis dan karakterisasi y-Al.Os (gamma alumina) telah banyak
dilakukan dengan menggunakan berbagai metode yang bertujuan untuk
menghasilkan material dengan sifat unggul, khususnya dalam aplikasi katalis.
Beberapa penelitian terdahulu telah berhasil menghasilkan y-Al.Os dengan ukuran
kristal nano menggunakan metode presipitasi dan sol-gel, yang menunjukkan
kristalisasi dengan ukuran nanopartikel yang bervariasi antara 1-95 nm. Selain Itu
contoh penelitian oleh Tabriz and Nassaj (2009) menggunakan prekursor
AlICl:.6H20 dalam metode presipitasi menghasilkan a-Al.Os dengan ukuran kristal
30-95 nm. Sementara itu, Hosseini ef al., (2001) menggunakan metode sol-gel dan
presipitasi untuk mensintesis y-Al-Os yang digunakan dalam proses dehidrasi

metanol menjadi dimetil eter, menghasilkan kristal berukuran 26.5 nm.



Keuntungan menggunakan metode sol-gel menurut Widodo (2010) diantaranya
adalah homogenitasnya lebih baik, temperatur rendah, kemurnian lebih baik, hemat
energi, pencemaran rendah, menghindari reaksi dengan container dan kemurnian
tinggi, fase pemisahan cepat, kristalisasi cepat, padatan non kristalin keluar
membentuk gelas, pembentukan fase kristal baru dari padatan non kristal baru,

produk glass lebih baik ditentukan dengan sifat-sifat gel, produk film spesial.

Berdasarkan uraian yang telah disampaikan, sintesis dan karakterisasi nanopartikel
Al20; dari AI(NOs)3-9H20 dengan metode sol-gel. Proses dimulai dengan persiapan
larutan Al(NOs);-9H-O sebagai sumber ion aluminium dan Na.COs sebagai
pengontrol pH, yang dicampurkan secara perlahan untuk membentuk Al(OH)s.
Selanjutnya, mengalami aging dicuci dan dikalsinasi pada suhu 700°C, 800°C,
900°C, dan 1000°C untuk mengonversi AlI(OH); menjadi y-Al2Os. Proses ini
memerlukan pengaturan suhu yang tepat agar diperoleh fasa y-Al.Os dengan
struktur kristal yang diinginkan sebelum bertransisi menjadi fasa yang lebih stabil
seperti 0-AlOs. Hasil sintesis kemudian dikarakterisasi menggunakan teknik
Karakterisasi sampel dilakukan menggunakan X-ray Fluorescence (XRF) untuk
mengetahui kandungan unsur, X-ray Diffraction (XRD) untuk mengidentifikasi
struktur kristal, dan Scanning Electron Microscopy (SEM) untuk mengamati

morfologi permukaan material.

1.2 Rumusan Masalah
Adapun rumusan masalah dalam penelitian ini sebagai berikut.

1. Bagaimana sintesis nanopartikel Al.Os dari AI(NOs);-9H.O dengan metode
sol-gel?

2. Bagaimana pengaruh suhu kalsinasi terhadap pembentukan fasa y-ALOs
berdasarkan analisis struktur kristal menggunakan XRD?

3. Bagaimana karakteristik morfologi nanopartikel Al:Os yang dihasilkan

berdasarkan analisis SEM?



1.3 Tujuan Penelitian

Adapun tujuan dalam penelitian ini sebagai berikut.

l.
2.

Sintesis nanopartikel Al-Os dari AI(NOs)s-9H-0 menggunakan metode sol-gel.
Menganalisis pengaruh suhu kalsinasi terhadap pembentukan fasa y-Al.Os
dengan menggunakan analisis XRD untuk menentukan struktur kristal dan
kestabilan fasa yang terbentuk pada berbagai suhu.

Melakukan karakterisasi nanopartikel yang dihasilkan menggunakan teknik

SEM untuk mengamati morfologi.

1.4 Batasan Masalah

Adapun batasan masalah dalam penelitian ini sebagai berikut.

l.

Bahan utama yang digunakan adalah AI(NOs);-9H>0 dan Na>CO:s.

2. Metode yang digunakan metode sol-gel.

3.

Karakterisasi yang digunakan XRF, XRD dan SEM.

1.5 Manfaat Penelitian

Adapun manfaat dalam penelitian ini sebagai berikut.

1.

Meningkatkan pemahaman mengenai proses-proses kimia yang terlibat dalam
sintesis nanopartikel.

Memberikan kontribusi dalam pengembangan ilmu material terkait metode
sintesis dan karakterisasi nanopartikel Al.Os menggunakan metode sol-gel.
Sebagai tambahan referensi di Jurusan Fisika, Fakultas Matematika dan Ilmu

pengetahuan Alam, Universitas Lampung.



I1. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Nanopartikel

Nanopartikel dapat diartikan sebagai partikel yang memiliki tiga dimensi dan
berukuran dalam skala nanometer, antara 1 hingga 100 nm (Mohanraj et al., 2006).
Nanopartikel hadir dalam berbagai bentuk seperti lingkaran, segitiga, kubus,
pentagon, silinder, dan lain-lain. Nanopartikel terdiri dari sejumlah atom atau
molekul yang memiliki sifat yang sangat berbeda dibandingkan dengan material
dalam bentuk besar. Oleh sebab itu, nanopartikel menunjukkan karakteristik
elektronik, optik, magnetik, dan kimia yang tidak sama dengan materi dalam skala

besar dan atom-atomnya (Kattumuri, 2006).

Nanopartikel adalah kepentingan ilmiah yang besar karena mereka, pada dasarnya,
menjadi jembatan antara material ruah dan struktur atom atau molekul. Suatu
material ruah harus memiliki sifat fisik yang konstan terlepas dari ukurannya, tetapi
pada skala nano sifat yang tergantung pada ukuran sering diamati. Dengan
demikian, sifat material berubah ketika ukuran merekamendekati skala nano dan
ketika persentase dari permukaan dalam hubungannya dengan persentase volume
material menjadi signifikan. Untuk material ruah yang lebih besar dari satu
mikrometer (atau mikron), persentase permukaan tidak signifikan dalam kaitannya
dengan volume dalam sebagian besar materi. Oleh karena itu sifat yang menarik
dan kadang-kadang tak terduga dari nanopartikel adalah sebagian besar disebabkan
oleh luas permukaan yang besar pada material, yang mendominasi kontribusi yang

diberikan oleh sebagian kecil dari materi (Noer dan Dayana, 2021).

Saat ini, nanoteknologi aktif dalam menciptakan bahan yang memiliki struktur nano

dengan pendekatan dari bawah ke atas. Pengembangan bahan pada skala nano



menunjukkan perbedaan dalam sifat yang dipengaruhi oleh prinsip-prinsip
mekanika kuantum jika dibandingkan dengan bentuk yang lebih besar. Ukuran
partikel yang lebih kecil menyediakan area permukaan yang lebih luas untuk

interaksi molekul, sehingga meningkatkan laju reaksi (Kumar ef al., 2013).

Ditinjau dari jumlah dimensi yang terletak dalam rentang nanometer, material nano
diklasifikasikan menjadi beberapa kategori, yaitu material nano berdimensi nol,
satu, dua dan tiga. Nanopartikel itu sendiri dikategorikan dalam material nano
berdimensi nol. Material yang berukuran nano biasanya mempunyai sifat kimia dan
fisika yang lebih unggul daripada material berukuran besar (Pokropivny et al.,
2009). Karena ukurannya yang kecil nanopartikel dapat menembus berbagai ruang
yang tidak dapat ditembus oleh partikel yang berukuran lebih besar. Nanopartikel
memiliki nilai perbandingan antara luas permukaan dan volume yang lebih besar
jika dibandingkan dengan partikel sejenis dalam ukuran yang besar sehingga
membuat nanopartikel lebih reaktif terhadap molekul lainnya. Selain itu, semakin
kecil partikel maka semakin besar perubahan magnetik, optik dan sifat elektrik dari

partikel tersebut (William and Adams, 2006).

2.2 ALO3 (Alumina)

Satu-satunya oksida aluminium adalah alumina, AlOs. Meskipun demikian,
kesederhanaan ini diimbangi dengan adanya bahan-bahan polimorf dan terhidrat
yang sifatnya bergantung kepada kondisi pembuatannya. Terdapat dua bentuk
anhidrat, Al,Os;, yaitu, (0-Al2Os3, y-AlO3). Logam-logam trivalensi lainnya
(misalnya Ga, Fe) membentuk oksida-oksida yang mengkristal dalam kedua
struktur yang sama. Keduanya mempunyai tatanan terkemas rapat ion-ion oksida,

tetapi berbeda dalam tatanan kation-kationnya.

Fasa a-Al>Os3 stabil pada suhu tinggi dan juga metastabil tidak terhingga pada suhu
rendah. Ia terdapat di alam sebagai mineral korundum dan dapat dibuat dengan
pemanasan y -Al,O3; diatas 1000 °C. Fasa a -AlO3 diperoleh dengan dehidrasi
oksida terhidrat pada suhu rendah 450 °C. Fasa a-Al>,Os keras dan tahan terhadap

hidrasi dan larut dalam asam. Alumina yang digunakan untuk kromatografi dan



diatur kondisinya untuk berbagai kereaktivan adalah y-Al,Os. penyerangan asam. y -Al,Os
mudah menyerap air dan larut dalam asam. Alumina yang digunakan untuk
kromatografi dan diatur kondisinya untuk berbagai kereaktivan adalah y -Al,O3
(Fitri, 2019).

Struktur dan morfologi material tertentu diperlukan untuk aplikasinya di bidang
tertentu. Material anorganik merupakan cabang material penting, yang mendorong
pengembangan ilmu pengetahuan dan teknologi. Alumina merupakan material
anorganik yang murah dan banyak digunakan. Material ini memiliki struktur
kompleks dan banyak fase polimorfik kristal seperti a -Al2Os, B -Al2Os, v -Al2O3,
0 -AlOs3, 0 -AO3, n -AL O3, k -AlLO3, y - Al2O3, dan p -Al,0O3. Suhu transisi fasa
berbeda untuk prekursor yang berbeda selama kalsinasinya (Digne ef al., 2002).

Berikut transformasi fasa alumunium olsida yang ditunjukkan oleh Gambar 2.1.
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Gambar 2.1 Diagram Transformasi Fasa gibbsite (Al(OH)3) menjadi o -Al2O3
(Wafers & Mirsa, 1987).

Alumina dapat dibuat dalam berbagai bentuk sesuai dengan kebutuhan. Dimana
partikel alumina dikalsinasi pada temperatur tinggi. Pemanasan pada 2100°C akan
memberikan bentuk a, sedangkan pemanasan lebih dari 2100°C akan memberikan
bentuk vy. Industri katalis mempunyai spesifikasi untuk sifat-sifat yang harus

dimiliki oleh alumina sebagai pendukung katalis. y -Al>O3 merupakan pendukung



katalis yang umum karena harganya relatif murah, stabil pada suhu tinggi dan dapat
dibuat dengan pori-pori yang bervariasi (Gates, 1992). Berikut struktur kristal dari
v -Al20Os yang ditunjukkan oleh Gambar 2.2.

Gambar 2.2 Struktur Kristal y -Al03; dengan VESTA berdasarkan COD 1000017
bola kuning mewakili Al dan ungu mewakili O.

Fasa y-Al:Os umumnya dijelaskan dengan model struktur spinel cacat (defective
spinel), di mana sebagian besar kation Al** menempati posisi oktahedral, dan

sisanya pada posisi tetrahedral (Prins, 2020).

2.3 Metode Sol Gel

Metode sol-gel merupakan salah satu pendekatan yang menjanjikan dalam sintesis
material keramik, termasuk gamma-alumina (y-Al:Os), karena kemampuannya
menghasilkan partikel dengan ukuran nano, kemurnian tinggi, serta luas permukaan
yang besar. Metode ini umumnya melibatkan pembentukan larutan prekursor (sol),
yang kemudian mengalami transformasi menjadi gel melalui proses hidrolisis dan
kondensasi, dilanjutkan dengan pengeringan dan kalsinasi untuk memperoleh

material padat akhir (Parida et al., 2009).

Secara prinsip, metode sol-gel melibatkan transformasi larutan prekursor (sol)
menjadi suatu jaringan padat (gel) melalui proses hidrolisis dan kondensasi.
Prekursor yang umum digunakan adalah garam logam atau alkoksida logam, yang

akan membentuk sol, kemudian mengalami polimerisasi membentuk gel. Setelah itu



dilakukan pengeringan dan kalsinasi untuk memperoleh material akhir berupa oksida

logam (Mishra, 2017).

Dalam konteks sintesis alumina, metode sol-gel dapat digunakan untuk memproduksi
v-AL:O; dan a-Al2Os tergantung pada kondisi kalsinasi. Penelitian oleh Irawati ef al.,
(2013) menunjukkan bahwa y-Al.Os dapat diperoleh dari kaolin melalui metode sol-
gel dengan bantuan polyethylene glycol (PEG) sebagai templating agent dan
presipitasi menggunakan NHsOH. Proses ini dilanjutkan dengan kalsinasi pada
berbagai suhu (500-800 °C), di mana struktur kristal terbaik y-Al.Os diperoleh pada
suhu 700 °C.

Condensation Gelation

——

A ‘
® rog
Solution of Sol Colloid Gel
Plecursor
Calcination
o

,..
Pz q Sinteri ng - i Press \_ﬂ
v‘QQ ;"_, Final Producl Pellel L

Powder

—_—

R-T and Magneto R-T

Gambar 2.3 Preparasi Sampel Alumina Metode Sol-Gel (Yoldas, 1975).

Dalam metode ini proses hidrolisis berlangsung lambat, dan larutan tampak sedikit
lebih terang dibanding sebelumnya. Setelah itu, penambahan asam nitrat 69% berat
sebagai katalis secara tetes demi tetes, reaksi hidrolisis berlangsung dengan cepat
(Yoldas,1975). Dalam sintesis Al>O3 pemilihan prekursor seperti aluminium nitrat
nonahidrat (Al(NOs)s;-9H-0) dan agen pengontrol pH seperti natrium karbonat
(Na2COs) memungkinkan terbentuknya spesies aluminat melalui reaksi hidrolisis

dan kondensasi. Berikut adalah tahapan dan reaksi kimia yang terjadi.

AI(NO3);'9H.0 — A" +3 NOs;™ + 9 H.0
Na2CO; — 2 Na* + COs*~
A"+ 3 H.O — Al(OH)s + 3 H*
COs> + H* — HCOs~
HCO;™ + H* — CO2 (gas) + H20
[AI(OH)s]” + AlI(OH); — Al-O-Al + 2 H20
Al-O-Al (gel) — (kalsinasi) — ALOs
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2.4 X-Ray Diffractions

Analisis struktur kristal katalis dilakukan menggunakan instrumentasi X-ray
Diffraction (XRD). Teknik ini digunakan untuk mengidentifikasi suatu material
berdasarkan fase kristalin dalam material dengan cara menentukan parameter
kisi serta untuk mendapatkan ukuran partikel suatu material yang ditunjukkan
dengan difraktogram. Persamaan Scherrer digunakan untuk mengukur
broadening (pelebaran) puncak difraksi sinar-x yang disebabkan oleh ukuran
kristal yang kecil. Persamaan Scherrer ditujukkan oleh persamaan 2.1 berikut

(Cullity, 1978).

kA 2.1)
o [ cos 6

1

Sinar datang
\2‘ Sinar Pantul
0 2V 2

0

0:0

c

Gambar 2.4 Difraksi Sinar-X (Bacon, 1966).

Gambar 2.4 menunjukan proses terjadinya pembentukan puncak-puncak difraksi
pada XRD. Dengan keterangan D merupakan diameter rata-rata partikel (nm), &
merupakan konstanta dari instrumen yang digunakan, A panjang gelombang sinar-
X yang digunakan (nm),  =pelebaran puncak (radian), dan 0 sudut Bragg (radian).
Difraksi sinar-X terjadi pada hamburan elastis foton-foton sinar-X oleh atom dalam
sebuah kisi periodik. Hamburan monokromatis sinar-X dalam fase tersebut

memberikan interferensi yang konstruktif.



11

Pembentukan puncak difraksi hanya terjadi ketika Hukum Bragg dipenuhi. Secara
fisis jika kita mengetahui panjang gelombang dari sinar yang membentur, kemudian
dapat dikontrol sudut dari benturan, maka menentukan jarak antar atom (geometri
dari latis). Persamaan 2.2 menunjukkan persamaan Bragg yang digunakan untuk

mempelajari difraktogram atau kisi Kristal berikut (Bragg, 1975).

nA=2d"™  sin @ 2.2)

Dengan d merupakan jarak antara dua bidang kisi (nm), 0 merupakan sudut antara
sinar datang dengan bidang normal, n bilangan bulat yang disebut sebagai orde

pembiasan, A merupakan panjang gelombang sinar-X yang digunakan (nm).

Berdasarkan persamaan Bragg, jika seberkas sinar-X dijatuhkan pada sampel
kristal, maka bidang kristal itu akan membiaskan sinar-X yang memiliki panjang
gelombang yang sama dengan jarak antar kisi dalam kristal tersebut. Sinar yang
dibiaskan akan ditangkap oleh detektor, kemudian diterjemahkan sebagai puncak
difraksi. Semakin banyak bidang kristal yang sama terdapat dalam sampel,
makasemakin kuat intensitas pembiasan yang dihasilkan. Tiap puncak yang muncul
pada pola XRD mewakili satu bidang kristal yang memiliki orientasi tertentu dalam

sumbu tiga dimensi.

Suaebah et al (2024) melakukan karakterisasi menggunakan XRD menunjukkan
bahwa suhu kalsinasi secara signifikan memengaruhi komposisi fasa dan derajat
kristalinitas pada serbuk alumina (Al-Os) hasil karakterisasi yang ditunjukkan oleh

Gambar 2.5.
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Gambar 2.5 Pola Difraksi dari sampel yang dikalsinasi pada suhu 400 °C ,
600 °C 800 °C dan 1000 °C (E Suaebah et al , 2024).

Pada suhu 400 °C, pola difraksi didominasi oleh puncak yang lebar dan
berintensitas rendah, yang mengindikasikan bahwa material berada dalam kondisi
amorf atau memiliki kristalinitas yang sangat rendah. Peningkatan suhu hingga
600 °C memunculkan puncak-puncak difraksi berintensitas rendah yang sesuai
dengan fasa y-Al:Os. Meskipun demikian, puncak yang masih relatif lebar

menunjukkan ukuran kristalit yang kecil dan keteraturan struktur yang terbatas.

Pada suhu 800 °C, intensitas dan ketajaman puncak y-Al-Os meningkat secara
signifikan, mencerminkan pertumbuhan kristalit dan peningkatan kristalinitas.
Transformasi fasa lebih lanjut terjadi pada suhu 1000 °C, ditandai dengan
munculnya puncak-puncak tajam berintensitas tinggi yang sesuai dengan fasa
a-Al:Os. Hal ini mengindikasikan terjadinya transformasi fasa y— o serta

terbentuknya struktur kristalin yang lebih teratur dan stabil secara termodinamika.
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2.5 Scanning Electron Microscopy (SEM)

Pada tahun 1942 tiga orang ilmuwan Amerika yaitu Dr. Vladimir Kosma Zworykin,
Dr. James Hillier, dan Dr. Snijder, berhasil merancang sebuah mikroskop elektron
metode pemindaian (SEM) dengan resolusi hingga 50 nm atau magnifikasi 8.000
kali. Sebagai perbandingan SEM modern sekarang ini mempunyai resolusi hingga
1 nm atau pembesaran 500.000 kali. Mikroskop elektron cara ini memfokuskan
sinar elektron (electron beam) di permukaan objek dan mengambil gambarnya

dengan mendeteksi elektron yang muncul dari permukaan objek (McMullan, 2006).

SEM dalam fungsinya menggunakan sumber elektron yang berupa electron gun
(pemicu elektron) yang menjadi pengganti sumber cahaya. Karakterisasi ini
memungkinkan pemindaian area yang luas dan mengumpulkan sejumlah besar data
untuk mendapatkan karakteristik sampel, diantaranya adalah menghitung objek dan
mengumpulkan statistik objek tersebut, salah satunya mendapatkan citra morfologi

ukuran untuk menentukan distribusi ukuran (Kharin, 2020).

SEM merupakan metode untuk menggambarkan permukaan suatu bahan dengan
resolusi yang tinggi. Resolusi yang tinggi pada SEM dihasilkan dari penggunaan
elektron dalam menggambarkan permukaan bahan. Resolusi yang dihasilkan juga
jauh lebih tinggi dibandingkan dengan mikroskop cahaya (0,1 — 0,2 nm untuk SEM
dan 200 nm untuk mikroskop cahaya) (Hanke, 2001). Skema kerja dari SEM
ditunjukkan oleh Gambar 2.6.

Electron
Beam

= Secondary
‘\Elechon
Detector

Specimen

Gambar 2.6 Skema Alat SEM.
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Dari Gambar 2.6 sebuah pistol elektron memproduksi berkas elektron dan
dipercepat di anoda. Lensa magnetik kemudian memfokuskan elektron menuju
sampel. Berkas elektron yang terfokus memindai (scan) keseluruhan sampel
dengan diarahkan oleh kumparan pemindai. Elektron mengenai sampel, maka
sampel akan mengeluarkan elektron yang baru yang akan diterima oleh detektor

(Hanke, 2001).

Suastiyanti et al, (2015) melakukan karakterisasi SEM untuk serbuk alumina
dengan suhu kalsinasi 500°C yang hasilnya ditunjukkan oleh Gambar 2.7.

Gambar 2.7 Hasil pengamatan SEM untuk serbuk dengan suhu kalsinasi
500°C-5 Jam (Suastiyanti et al, 2015).

Gambar 2.7 menunjukkan bahwa menunjukkan bahwa butir berbentuk agregat
dengan ukuran yang belum homogen dan ukuran porositas yang tidak sama.
Porositas pada butir serbuk y-Al,O3 sangat penting agar proses impregnasi unsur
Pt, Pd atau Rh kedalam pori-pori y-Al,O3; dapat berlangsung efektif sehingga dapat

melakukan proses hidrogenasi parsial cukup baik.

Secara keseluruhan, analisis XRD mengonfirmasi bahwa peningkatan suhu
kalsinasi berperan penting dalam meningkatkan kristalinitas dan mendorong
transformasi fasa dari amorf y-Al:Os; menjadi fasa a-Al:Os yang lebih stabil dan

sesuai untuk berbagai aplikasi fungsional maupun struktural.
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2.6 X-Ray Fluorescence (XRF)

XRF adalah metode analisis yang dipakai untuk mendeteksi unsur penyusun dari
segala jenis material, baik berupa padatan, cairan, bubuk atau bentuk lain. XRF
juga bisa digunakan untuk mendeteksi ketebalan dan komposisi lapisan kimia
tertentu. Keunggulan XRF yaitu tidak perlu merusak sampel, sehingga metode ini
termasuk dalam non-destructive test, dan hanya memerlukan penyiapan sampel

yang sederhana (Brouwer, 2010).

XRF mengkalkulasi panjang gelombang komponen penyusun bahan dari emisi
flourosens sampel ketika disinari dengan sinar-X. Untuk mencapai atom didalara
sampel, sinar-X harus melalui lapisan diatasnya, dan lapisan tersebut akan
menyerap sebagian dari radiasi yang datang. Sebagian radiasi ini akan

meninggalkan sampel, dan sebagian akan terserap.

Incoming X-rays Fluorescent X-rays

e

Gambar 2.8 Penyerapan radiasi Sinar-X yang datang dan ter-flourense
(Brouwer, 2010).

Untuk mengetahui persentasi alumina yang dihasilkan melalui analisis XRF yang

ditunjukan oleh Tabel 2.1.

Tabel 2.1 Komposisi Kimia sebelum disintesis dan setelah disintesis
(Yanuar et al,, 2018).
Elemen (%) Al Si Fe Ca Mn Cu Logam lain
Sebelum Sintesis  21.10 54.60 10.50 1.20 0.18 0.15 12.27
Sesudah Sintesis  89.80 0.12  0.19 4.08 0.08 0.13 5.60
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Yanuar et al., (2018) melakukan karakterisasi XRF pada sampel y-Al>2O3 dari zeolit
alam sumbawa menunjukan komposisi kimia sebelum dan setelah disintesis.
Komposisi aluminium oksida yang mencapai 89.80% adalah persentase komposisi
yang tinggi dibandingkan dengan logam oksida lainnya. Peningkatan persentase
alumina dalam penelitian ini disebabkan karena pengotor seperti silika yang tidak
larut bersamaan pada proses leaching dan besi sudah terpisah menjadi endapan pada
proses pengkontrolan pH. kalsium oksida yang persentase komposisinya semakin
meningkat, hal ini dikarenakan pada proses /leaching kalsium oksida larut
bersamaan dengan aluminium oksida dan mengalami pengendapan bersamaan

dengan aluminium oksida.



III. METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat

Penelitian ini dilakukan pada bulan Februari 2025 sampai bulan Mei 2025 yang
dilakukan di Laboratorium Fisika Material, Jurusan Fisika, Fakultas Matematika

dan Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas Lampung.

3.2 Alat dan Bahan

3.2.1 Alat Penelitian

Alat yang digunakan dalam penelitian ini diantaranya gelas ukur, gelas beaker,
timbangan digital, furnace, kertas whatman, hotplate stirrer, spatula, micro pipet,
furnace, pH meter, mortar dan alu, cawan petri, oven dan alat karakterisasi seperti

XRD PANalytical, SEM ZEISS EVO MA 10, XRF PANalytical Epsilon 3.

3.2.2 Bahan Penelitian

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini diantaranya Al(NO3)3.9H20 98.5%
Merck, Na,COs3 95% Merck, aquades, dan etanol 96%.

3.3 Prosedur Penelitian

Proses sintesis Al.Os; dimulai dengan menimbang 10 g AI(NO:);'9H20 yang
kemudian dilarutkan dalam 100 mL aquades. Pelarutan dilakukan dalam gelas beaker
250 mL dengan konsentrasi 0, 267 M menggunakan magnetic stirrer pada suhu 60°C
hingga larutan homogen dan jernih. Selanjutnya, 5 g Na-COs dilarutkan dalam 100
mL aquades dengan konsentrasi 0,47 M, lalu diteteskan dengan mikro pipet secara
perlahan ke dalam larutan prekursor sambil diaduk. Proses ini dilakukan hingga

terbentuk sol yang stabil tanpa presipitasi pada pH 7.
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Sol yang terbentuk kemudian dibiarkan mengalami gelasi dan aging selama 24 jam
pada suhu ruang sehingga terbentuk struktur gel yang kuat. Setelah proses aging,
dilakukan pencucian gel menggunakan aquades gel dikeringkan dalam oven pada
suhu 150°C selama 24 jam hingga diperoleh padatan kering berwarna putih kusam
dan digerus menggunakan mortar dan alu sampai menjadi serbuk. Serbuk yang
sudah dihaluskan ditimbang menghasilkan 6,1 g. Sebelum di kalsinasi serbuk Al,O3
0,8 g di pisahkan untuk karakterisasi XRF, selanjutnya serbuk AlO3 1,2 g, 1,3 g,
1,1 g, 1,7 g dikalsinasi pada suhu 700°C, 800°C, 900°C dan 1000°C selama 7 jam
dalam furnace untuk membentuk fasa y-Al,O3. Proses pendinginan dilakukan
secara bertahap untuk mencegah retak akibat perubahan suhu mendadak. Setelah di
kalsinasi serbuk dihaluskan dan ditimbang kembali, pada suhu 700°C dihasilkan
serbuk 0,6 g, suhu 800°C dihasilkan serbuk 0,7 g, suhu 900°C dihasilkan 0,5 g
dan suhu 1000°C dihasilkan serbuk 0,9 g. Serbuk Al,O3 di karakerisasi XRD dan
SEM dengan sampel suhu kalsinasi 1000°C .

Karakterisasi material dilakukan untuk menentukan sifat fisik dan kimia produk.
Analisis XRD digunakan untuk mengidentifikasi fasa kristal dan menghitung
ukuran partikel menggunakan persamaan Scherrer, SEM digunakan untuk
mengamati morfologi dan distribusi partikel, XRF dilakukan untuk mengetahui
komposisi unsur dalam sampel, guna memastikan kemurnian dan kandungan

aluminium dalam y-Al,O3 yang terbentuk.

Prosedur peneltian di ilustrasikan oleh Gambar 3.1.

.
Penuaan 5 Pengeringan &

Larutan Prekusor Sol Koloid Gel
A7
Kalsinasi l ‘/;é/
XRF Karakterisasi Penggerusan
XRD ‘
SEM

Serbuk

Gambar 3.1 Skema Sintesis ALOs.
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3.4 Diagram Alir

Adapun diagram alir pada penelitian ini ditunjukkan oleh Gambar 3.2 sebagai

berikut.
( Mulai )

v
10 gram Al(NOs)s-9H-O dilarutkan dalam 100 mL aquades sebagai larutan prekusor

v
5 gram Na.CO:s dilarutkan dalam 100 mL aquades

A4

Penambahan larutan Na.COs3 secara perlahan ke larutan prekusor menggunakan
micro pipet

I

Gelasi dan Aging

\

Pencucian dan Pengeringan Gel

\4

Kalsinasi Suhu 700 °C, 800 °C, 900 °C, dan 1000 °C

Karakterisasi XRF, XRD dan SEM

\4

( Selesai )

Gambar 3.2 Diagram Alir.




V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Adapun kesimpulan yang dalam penelitian ini sebagai berikut.

1.

Metode sol-gel berhasil diterapkan untuk mensintesis nano Al-Os. Hasil
didukung oleh karakterisasi XRF menunjukkan bahwa senyawa utama dalam
sampel adalah Al.Os dengan kandungan sebesar 74,503%, yang menandakan
bahwa fase dominan adalah y-Al>Os.

Analisis XRD menunjukkan bahwa suhu kalsinasi berpengaruh signifikan
terhadap pembentukan dan stabilitas fasa y-Al:Os. Fasa y mulai terbentuk pada
suhu 700 °C dan mencapai kristalinitas optimal pada 800 °C dengan ukuran
partikel sekitar 40,78 nm. Namun, pada suhu 900 °C dan 1000 °C, fasa y
menurun dan tergantikan oleh fasa NaAlO-, akibat reaksi dengan ion natrium
dari prekursor. Fasa a-Al.Os belum terbentuk hingga suhu 1000 °C, yang
menunjukkan bahwa y-Al:Os; masih stabil pada rentang suhu tersebut.
Perubahan struktur kristal ini didukung oleh hasil refinement dan perhitungan

Ad yang menunjukkan pergeseran parameter kisi.

. Karakterisasi SEM pada perbesaran 1000x menunjukkan bahwa Al:Os hasil

kalsinasi 1000 °C memiliki morfologi berupa agregat partikel yang saling
berikatan dengan distribusi ukuran tidak seragam, membentuk aglomerat

berpermukaan kasar.
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5.2 Saran

Pada peneliti disarankan untuk memperoleh struktur alumina yang lebih padat dan
fase kristal yang lebih stabil, disarankan melakukan kalsinasi pada suhu di atas
1200 °. Selain itu, modifikasi metode sintesis dapat membantu mengurangi

porositas dan meningkatkan homogenitas mikrostruktur.
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