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Abstrak

Material SBA-15 merupakan material yang banyak diaplikasikan pada dunia industri yang bergerak
dalam bidang katalis, absorban, dan membran. Pori pada material SBA-15 berdasarkan wkurannya
termasuk dalam kategori material mesopaori, karena wkurannya amtara 2-50 nm. Pengamatan diameter pori
pada umumnya dilakukan dengan menggunahkan Seaning Electron Microscope (SEM) atau Transmission
Electron Microcope (TEM). Metode lain yang juga bisa digunakan uniuk menentukan diameter pori ialah
dengan pengamatan Atomic Force Microscope (AFM). Hasil pengamatan topografi dengan menggunakan
AFM dapat mengidentifikasi mengenai ukuran dan bentuk pori SBA-15 dalam orde nanometer.
Berdasarkan hasil pengamatan AFM, diketahui bahwa diameter pori material SBA-15 mempunyai wkuran
pori 3,27 nm.

Kara kunci: Mesopori, AFM dan SBA-15

Abstract
The SBA-15 material can be applied on many industries such as catalysi, adsorbent and membrane
material. Pore size in SBA-15 can be categorized in mesoporous material, because the size ranges from 2-
50 nm. Pore diameter generally can be observed by Scanning Electron Microscape (SEM) or
Transmission Efectron Microscope (TEM). Another method to determine the pore diameter is using a
Atomic Force Microscope (AFM). The topography observation from AFM can identify the size and pore
shape of SBA-15 in nanometer order. The result of AFM showed that the pore size of SBA-15 is 3.27 nm.
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1. Pendahnluan berbagal penggunaan seperti dalam proses
adsorpsi, katalis, filtrasi dan membran,

Material mesopori adalah material yang sedangkan material dengan  porositas
memiliki pori-pori, dengan ciri luas tertutup digunakan sebagai isolasi sonik,
permukaan yang (inggi. Secara umum termal dan aplikasi struktur. Pori dalam
material pori memiliki nilai porositas antara material mesopori memiliki variasi bentuk
0,2-0,95 yang merupakan perbandingan dari seperti silindrikal, sperikal, jenis slit dan
volume total pori terhadap volume total bentuk yang lebih komplek seperti bentuk
material [1]. Porositas dalam suatu material, hexagonal. Saluran pori dapat berbentuk
dapat diklasifikasikan dalam dua jenis yaitu; lurus, kurva dengan belokan atau dengan
porositas terbuka dan porositas tertutup. kelokan (torfuosity). Definisi ukuran pori
Porositas  terbuka merupakan pori yang yang disebutkan oleh /nternational Union of
terhubung antara satu permukaan dengan Pure and Applied Chemistry (IUPAC)
permukaan yang lain dan porositas tertutup membagi klasifikasi pori dalam tiga kategori
adalah pori yang terisolasi dari bagian luar. yaitu mikropori, mesopori dan makropori
Dengan berkembangnya teknologi material [2]). Mikropori adalah pori yang mempunyai
nanopori, material dengan pori terbuka vkuran lebih kecil dari 2 nm, mesopori
telah diteliti dan diaplikasikan dalam adalah pori dengan ukuran diameter antara 2
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nm sampai dengan 50 nm dan makropori
jika diameternya lebih dari 50 nm. Pori
yang ada dalam material nanopori, biasanya
memiliki porositas yang besar nilainya lebih
dari 0.4 dan diameter pori antara 1-100 nm.
Material mesopori dengan luas permukaan
yang tinggi dan nilai porositas yang besar
diharapkan memiliki struktur pori yang
seragam. Material mesopori ini sangat
berguna untuk aplikasi fungsional seperti
katalis, khromatografi, separasi dan sensing
{3). Identifikasi ukukan pori material SBA-
15 dapat dilakukan dengan berbagai macam
metode antara lain dengan metode adsorpsi-
desorpsi N; [4], mengunakan TEM [5] dan
mengunakan High Resolution SEM [6].
Pada penelittan ini akan dilakukan
identifikasi ukuran pori dengan
menggunakan AFM dikarenakan
pengamatan AFM dapat mencapai ukuran
nanometer.

2. Metode Penelitian

Secara  skematis tahapan  untuk
mensintesa material SBA-15 ditampilkan
pada Gambar 1. Material yang digunakan
untuk mensintesa SBA 15 yaitu: Tetraethy!
orthosilicate TEOS (Merck; 31,25 gr; 0,15
mol), Surfakitan merek Pluronik® P123
(BASF), HCL (Merck, pH 1; 2M; 12,5 ml),
Etanol (Merck; 0,75 mol; 45 ml) dan Aqua
Bidestilala (50 ml). Dalam melakukan
sintesis material SBA-15, konsentrasi
surfaktan Pluronik P123 dibuat di atas
critical micelle concentration CMC [7] yaitu
0,0027 mol. Secara skematis, proses sintesa
material SBA 15 terdiri dari beberapa tahap
yaitu:

o Perlama dilakukan persiapan dengan
membuat 3 larutan. Larutan pertama adalah
penambahan 5 mt etanol ke dalam 31.25 gr
TEQOS, kemudian dilakukan pengadukan
selama 30 menit, pada temperatur ruang.
Larutan kedua berupa HCI sebanyak 10 ml
dengan penambahan 5 ml etanol. Larutan
ketiga adalah larutan antara air sebanyak
50ml dan 10 ml etanol.

e Tahap kedua adalah pencampuran dan
pengadukan larutan kedua dan ketiga selama
30 menit dalam temperatur ruang.

e Tahap ketiga yaitu campuran hasil tahap
ke-2 ditambahkan ke dalam farutan pertama
dan dilakukan pengadukan selam 30 menit.
Setelah itu dilakukan refluks pada
temperatur 50-60°C selama 2 jam. Refluks
adalah pemanasan suatu sistem dengan
menjaga konsentrasi larutan tetap atau tidak
berubah. Selanjutnya dilakukan pengecekan
pH.

e Tahap keempat adalah pembuatan
larutan surfaktan dengan penambahan
pluronik P123 ke dalam campuran 25 ml
etanol dengan 10 ml HCI.

TEOS yang sudah direfluks kemudian
ditambahkan secara perlahan dalam bentuk
tetes (dropwise) sambil diaduk ke dalam
larutan pluronik. Kemudian dilakukan
pengadukan terhadap campuran antara
TEOS dan surfaktan cukup mengental.
Sebelum spesimen menjadi gel, terlebih
dahulu dilakukan metode spin coating
seperti terlihat pada Gambar 2, sehingga
akan didapatkan spesimen SBA-15 dalam
bentuk lapisan (coating), yaitu meneteskan 2
tetes larutan akhir yang belum membentuk
gel pada suatu media (kaca 2x2 c¢m) yang
berputar (3000 rpm, 1 menit). Dengan
adanya gaya senirifugal maka akan
terbentuk  suatu  lapisan. Kemudian
dilakukan pemanasan dan dilanjutkan
dengan kasinasi hingga terbentuk material
dalam bentuk lapisan. Proses kalsinasi
dimaksudkan untuk menghilangkan
surfaktan sehingga akan terbentuk pori [8).

Karakterisasi permukaan yang
digunakan untuk mengidentifikasi
permukaan dalam skala nano digunakan
Atomic Force Microscopy (AFM). Spesimen
yang digunakan yaitu spesimen dalam
bentuk lapisan dimasukkan dalam holder.
Kemudian divakumkan dan dilanjutkan
dengan penyinaran sinar laser yang
berfujuan untuk menentukan zona awal.
Setelah itu jarum canrilever akan melakukan
scanning pada daerah yang telah ditentukan.
Peralatan AFM digunakan dengan metode
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Pengadukan masing-masing
30 menil, Temperatur kamar
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contact pada luas daerah permukaan 273 x
273 nm pada tegangan referensi -0,643 V
(bias 0,000 V). Data yang dihasilkan berupa
kontur permukaan dalam skala nanometer.

Pengadukan

2 jam, Temperatur kamar
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Gambar 2,
Metode Spin Coating

3. Analisa dan Pembahasan

Peralatan pengamatan topografi material
solid dapat dilakukan dalam tingkatan orde
mikro sampai skala Angstrom. Untuk orde
mikro biasanya menggunakan pengamatan
dengan sumber cahaya nampak
(metalografi), untuk orde skala nano dapat

digunakan sumber gelombang elektron.
Material mesopori SBA-15 mempunyai orde
pori dari  2-50 nm  akan  dapa
tervisualisasikan  dengan  menggunakan
range gelombang elektron. Pada penelitian
ini digunakan salah satu metode dengan
ketelitian yang cukup tinggi (nm) dimana
peralatan yang digunakan adalah Aromic
Force microscopy (AFM).  Berdasarkan
penelitian yang dilakukan, gambar visual
topografi lapisan SBA-15 dapat dilihat pada
Gambar 3.

Pada Gambar 3. terlihat kecenderungan
fasa adalah homogen, bentuk perspektif
dalam 3D yang memvisualisasikan topografi
permukaan material SBA-15 dapat terlihat
pada Gambar 4.

sha-159 . -
CoDIE0Ez25R2wm

Gambar 4.
Mikrostrukiur Dari SBA-15 Dalam Tampak
Tiga Dimensi Dengan Konsentrasi Pada
Konsentrasi Surfaktan 0,0027 mol.

Dalam penentuan dimensi pori dapat
dilakukan dengan berbagai metode secara
mekanik ataupun secara optik. Metode AFM
merupakan  metode  mekanik  vaitu
berdasarkan pergerakan jarum cantifever
yang akan melakukan perunutan pada suatu
permukaan. Pada Gambar 5 menunjukkan
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kontur permukaan dari lapisan SBA-15 yang
kemudian akan dianalisa diameter rata-rata
dan bentuk porinya.

Gambar 5.
Struktur Permukaan Material SBA-~15 yang
Diamati Dengan AFM

Untuk mendapatkan ukuran pori
material mesopori dengan menggunakan
AFM, dilakukan dengan cara
menvisualisasikan kontur penampangnya
dalam orde nanometer. Langkah selanjutnya
dilakukan scanning topografi permukaan.
Pada penelitian ini scanning dilakukan pada
3 zona pengamatan yaitu pada garis |, II dan
IIl seperti ditampilkan pada Gambar 5.
Topografi permukaan yang merupakan
kontur pori dari keliga zona pengamatan
diperlihatkan pada Gambar 6.

Gambar 6.
Grafik Kontur Pori Materiai SBA-15 Dengan
AFM

Pada Gambar 6, terlihat kontur pori dari
lapisan SBA-15 yang dapat
merepresentasikan diameter pori dengan
menghitung jarak anlar puncak yang
diprediksikan sebagai diamelter satu pori.

Perhitungan  diameter pori rata-rata
dilakukan dengan menghitung jumlah pori
dibagi dengan panjang lintasan {dalam garis
lurus) untuk masing-masing kurva. Dari
hasil perhitungan diameter pori rata-rata
seperti tertera pada Tabel 2. didapat
diameter pori sebesar 3.27 nm.

Tabel 1.
Hasil Perhitungan Diameter Pori Dari
Pengamatan AFM
Garis Panjang Jumlah Diemeier
lintasan {nm} pori Pori (nm)
| 60 16 3.75
Il 60 18 3.33
II 60 22 3.72
Rata-rata 3.27

4, Kesimpulan

Hasil pengamatan AFM memperlihatkan
topografi pori dalam skala nanometer. Hasii
pengukuran diameter pori material SBA-15
dengan konsentrasi surfaktan 0,0027 mol
menunjukkan diameter pori rata-rata 3, 27
nm
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