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BAB I

PENDAHULUAN

A. Latar Belakang Masalah
Air laut merupakan salah satu sumber alami yang dapat dijadikan air
bersih. Untuk keperluan industeigsepe alnya Pembangkit Listrik Tenaga Uap
(PLTU) dalam oper@Sionalnya banyak menggunakan

Cr, Fe). A™ merupakan anion yang mengisi interlayer (OH , CI°, NO;~, Ccoy”,

SO, yang disebabkan oleh adanya muatan positif pada permukaan hydrotalcite.
Muatan pada permukaan dinyatakan sebagai » dan m sebagai jumlah molekul air
pada interlayernya. Muatan positif pada permukaan ini ditimbulkan oleh adanya
substitusi anion divalen oleh anion trivalen yang sering disebut sebagai substitusi
isomorphous (Hickey et al., 2000).

Komposisi kimia brine water hasil desalinasi tergantung komposisi kimia
air lautnya terutama dipengaruhi oleh keberadaan enam ion utama, yaitu : ion CI,
Na', SO42', Mg2+, Ca2+, dan K* (Anderson, 2003). Salah satu logam alkali tanah
yang terkandung dalam brine water adalah magnesium dalam konsentrasi tinggi.
Logam atau senyawa magnesium sering digunakan sebagai bahan untuk membuat

senyawa Mg/Al hydrotalcite. Kameda et al.(2000) telah membuat Mg/Al



hydrotalcite dari magnesium yang berasal dari air laut tiruan (artificial seawater).
Dengan demikian, adanya kandungan ion magnesium dalam brine water dapat
dimanfaatkan untuk sintesis Mg/Al hydrotalcite. Heraldy et al.(2010) telah
mensintesis Mg/Al hydrotalcite dari brine water tiruan, dan mengaplikasikannya

sebagai adsorben zat warna. Aplikasi lain dari Aydrotalcite yaitu sebagai bahan

sebagai penstabil fo
al., 1993; Ueno and K

nya merupakan
akan salah satu
lebih dari 4,
ida secara teoritis

antasida dalam

8diaan antasida, maka

(KPA) menggunakan

B. Perumusan Masalah

1. Identifikasi Masalah

Di dalam brine water terdapat ion Ca>* dan ion Mg®* yang memiliki sifat kimia
yang mirip. Apabila ion Ca®" tidak dihilangkan maka akan menjadi ion
pengganggu terbentuknya Mg/Al hydrotalcite. Menurut Kameda (2000)
penghilangan ion Ca?" dapat dilakukan dengan proses pengendapan dengan

larutan buffer Na,CO3; dan NaHCO:s.

Hydrotalcite dapat disintesis dengan berbagai metode seperti elektrokimia,
stoikiometri, pertukaran ion maupun secara kopresipitasi (Hickey, 2001). Metode

kopresipitasi disebut juga metode pengendapan, selain mudah pada metode



tersebut tidak ditemui kesulitan dalam pencegahan kontaminasi dari karbon
dioksida pada daerah interlayer. Sedangkan keberadaan COs*> dapat mempercepat
proses kristalisasi hydrotalcite (Kang et al., 2005) dan segera bergabung terikat
kuat pada interlayer (Newman and Jones, 1998). Pada metode kopresipitasi,
semua kation mengendap secara simultan dalam rasio mol sesuai dengan rasio

mol awalnya.

Untuk meni

sebagai sediaan an ke i ydrotalcite hasil sintesis

bahan aktif untuk

obat (antasida). antasida dibandingkan

a semakin besar nilai KPA
maka kemampuan antasida akin baik. Faktor-faktor yang
mempengaruhi KPA diantaranya adalah zat aktif, kelarutan zat aktif, struktur
kristal, suspending agent, dan bentuk sediaan. Gunawan (2008) menyebutkan
bahwa modifikasi karakter fisika berupa ukuran partikel dapat meningkatkan nilai
KPA hydrotalcite. Kecenderungan yang terjadi menunjukkan ketika ukuran
partikel semakin kecil akan memberikan nilai KPA yang semakin besar. Sehingga
perlu adanya penetapan rentang distribusi partikel agar dapat dipelajari pengaruh
modifikasi ukuran partikel terhadap nilai KPA Mg/Al hydrotalcite dari brine
water tiruan. Ukuran distribusi partikel H; (< 250 mesh), H, (250 mesh- 200
mesh) dan Hj; (200 mesh- 100 mesh) dipilih karena, ukuran tersebut paling
mendekati distribusi partikel yang digunakan oleh Gunawan (2008) dalam
penelitiannya, sehingga dapat dibandingkan potensi penetralan asam hydrotalcite

komersial dengan Mg/Al hydrotalcite dari brine water tiruan.



Material yang akan digunakan sebagai bahan untuk sediaan farmasi harus
dibandingkan dengan standar secara farmasi. Mg/Al hydrotalcite hasil sintesis
dari brine water tiruan adalah material baru yang akan digunakan untuk bahan
sediaan antasida. Sebagai material baru yang akan digunakan untuk bahan sediaan

antasida perlu adanya standar, oleh karenanya kemampuan material hasil sintesis

A drotalcite sehingga
Ca® da rine wdter tiruan dengan

2CO; dan NaHCO3?ameda

b. ater adalah
c 1 (<250 mesh), H, (250
d. dengan titrasi
e gunakan sebagai kontrol

terstandardisasi secara farmasi.

3. Rumusan Masalah
Dari pembatasan masalah, maka dapat dirumuskan beberapa masalah
sebagai berikut:
a. Bagaimanakah hasil sintesis dan karakter Mg/Al hydrotalcite dari brine
water tiruan?
b. Bagaimana pengaruh ukuran distribusi partikel terhadap Kapasitas Penetralan
Asam (KPA) Mg/Al hydrotalcite?
c. Bagaimanakah kemampuan penetralan asam dari Mg/Al hydrotalcite brine
water tiruan dibandingkan dengan salah satu merek antasida dan Aydrotalcite

komersial yang terstandardisasi secara farmasi?



C. Tujuan Penelitian
Melakukan sintesis dan karakterisasi Mg/Al hydrotalcite dari brine water
tiruan.
. Mempelajari pengaruh distribusi ukuran partikel terhadap nilai Kapasitas
Penetralan Asam (KPA).

Mengetahui perbandingan nilaigleRA Mg/Al hydrotalcite dari brine water

tiruan dengan satu merek antasida dan Aydrotalcite komersial yang

terstandardisasi



BAB 11
LANDASAN TEORI

A. Tinjauan Pustaka

1. Pengolahan Air Laut dan Komposisi Brine Water

Komposisi

Dalam 1000 gram

si salinitas total

55,03

30,59
7,68
3,68
1,18
Kalium (K) 1,11
Bikarbonat (HCO™) 0,145 0,41
Bromida (Br’) 0,066 0,19
Borat (BO3™) 0,027 0,08
Stronsium (Sr”") 0.013 0,04
Fluoride (F') 0,001 0,003
Lainya <0.001 <0,001

b. Proses Desalinasi Air Laut
Proses desalinasi air laut adalah proses penghilangan garam-garam atau
pengurangan kadar garam yang ada pada air laut. Hasil dari suatu proses
desalinasi dapat dibagi menjadi dua bagian, yaitu air yang memiliki kadar garam

rendah yang disebut dengan treated water atau product water, sedangkan yang



lainnya adalah air dengan kadar garam lebih tinggi dari pada aslinya yang disebut
dengan konsentrat brine atau konsentrat saja. Menurut Younos ef a/.(2005) ada
tiga teknologi yang digunakan dalam proses desalinasi, yaitu teknologi membran,
teknologi termal (destilasi) dan pendekatan kimiawi. Pemilihan teknologi untuk
desalinasi ini sangat tergantung pada situasi dan kondisi yang ada. Dalam

penelitian ini, akan difokuskan brine water hasil proses dengan

menggunakan teknolg is balik (reverse osmose).

Osmosis ba 1a ika yang menggunakan fenomena
osmosis, yait ‘ dengan air murni
untuk meng proses osmosis balik ini,
suatu tekanan besar dari tekanan osmotik’al likasikan pada air laut

bersih, sementara sebanyak 60% yang disebut brine water dikembalikan lagi ke
laut sebagai limbah. Dalam 1000 gram air laut, selain air dengan jumlah sebanyak
965 gram (96,5%), juga mengandung beberapa komponen garam-garam terlarut
sebanyak 35 gram (3,5%). Lebih dari 99 % adanya salinitas ini karena keberadaan
enam ion utama dalam air laut, yaitu: ion klorida (CI’), ion natrium (Na'), ion
sulfat (SO42'), ion magnesium (Mg2+), ion kalsium (Ca2+), dan ion kalium (K")
(Anderson, 2003).

Berikut perbandingan komposisi kimia antara air laut dengan brine water

yang tercantum pada Tabel 2 di bawah ini :



Tabel 2. Perbandingan komposisi kimia air laut dan brine water
(Heraldy et al., 2011)

No. Ton Komposisi Kimia (mg L
Air Laut Brine Water
1 Kalium (K") 396 661
2 Natrium (Na") 16.200 27.054
3 Kalsium (Ca”") 1.205 2.012
4 i 9.010
5 53.106
6. 4.342

menunjukkan pembatasan pertukaran oleh anion lain dari larutan jika konsentrasi
tinggi (Palmer et al., 2010).

Secara struktural struktur kimia hydrotalcite mirip dengan brucite
Mg(OH), dengan pergantian beberapa ion Mg2+ oleh ion AI*. Brucite adalah
senyawa yang terdiri dari tatanan heksagonal dari ion hidroksida dimana lembaran
dari situs oktahedral ditempati oleh ion-ion Mg?* pergantian ion Mg** oleh A1*"
pada hydrotalcite menyebabkan lapisan mirip brucite bermuatan positif karena
ion AI*" merupakan kation dengan muatan lebih besar. Penggantian ion Mg*" oleh
AP dapat terjadi karena jari-jari kedua ion ini tidak jauh berbeda (jari-jari Mg2+ =
0,660 A; jari-jari AI**= 0,510 A). Menurut Cavani ef al.(1991) salah satu aturan

dari sintesis hydrotalcite adalah jari-jari kation logam yang digunakan tidak jauh



berbeda dari kation logam Mg2+. Struktur brucite dan hydrotalcite ditunjukkan

pada Gambar 1.

—_—
——— amg pamar
aH

— e

—_—
ST T
a

(Suarez, 2004).

Gambar 2. Representasi skematis struktur senyawa brucite

(Goh et al., 2008)

Struktur oktahedral Mg2+ dan AP’ yang sisinya saling berbagi akan
membentuk lembaran-lembaran(sheets) yang tak terbatas. Lembaran-lembaran ini
akan bertumpuk satu sama lain dan terikat dengan ikatan yang lemah melalui
ikatan hidrogen (Vaccari, 1998; Kovanda et al., 2005). Lapisan-lapisan ini
kemudian akan menjadi positif sehingga diperlukan anion-anion penyeimbang di
daerah antarlapis untuk menghasilkan muatan listrik yang netral seperti gambar

skematis struktur senyawa Aydrotalcite yang ditunjukkan pada Gambar 3.
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OH OH ©oH OH OH OH ©H ©H OH OH OH

yai kestabilan

+ §

H < 3,0. Anlon antar lapisan CO5> akan
gkan OH' pada permukaan
1 H,O pada kondisi
air. Hal ini ditunjukkan
oleh penurunan ma

= 3,0 (Shiddiq, 2005)

dalam larutan dengan pH

3. Metode Sintesis Hydrotalcite

Hydrotalcite secara alami dapat terbentuk dialam, akan tetapi jarang
ditemukan dibanding lempung kationik yang melimpah (Bejoy, 2001). Namun
demikian, hydrotalcite dapat disintesis dengan mudah dalam skala laboratorium
(Tong et al., 2003). Ada beberapa metode dalam sintesis /ydrotalcite yang telah
dikembangkan sesuai dengan tujuannya. Hydrotalcite dapat disintesis dengan
berbagai metode seperti elektrokimia, stoikiometri, pertukaran ion maupun secara
kopresipitasi (Hickey et al., 2000). Sebuah permasalahan yang umum dalam
semua metode-metode ini kecuali kopresipitasi, adalah dalam preparasi dengan

anion selain karbonat, sulit untuk mencegah kontaminasi karbon dioksida.



Kesulitan pencegahan ini menyebabkan metode kopresipitasi paling umum
digunakan dalam sintesis, sedang karbonat adalah satu-satunya anion yang bebas
dari kontaminasi karbon dioksida dan segera bergabung terikat kuat pada
interlayer. Pada metode kopresipitasi, semua kation mengendap secara simultan

dalam rasio mol sesuai dengan rasio awalnya (Newman ef al., 1998).

Pada metode ini.e engandung kation divalent dan

kation frivalent yang ditambahkan anion, kedalammya digunakan sebagai
angsung. Kemudian
h. Kondisi lewat

accari, 1996).

ahan, 2000). Ion
bahkan pada saat

pengendapan ion Ca®" perlu

Ca®" dalam air hasil desalinasi air laut yaitu pengendapan kalsium karbonat,
nanofiltrasi (NF) dan ion exchange. Ton Ca®" dapat dipisahkan melalui reaksi
pengendapan dengan HCO; , CaCOj5 yang terbentuk kemudian disaring (Lubis et
al., 2007). Kameda et al.(2000) telah mempelajari pengendapan ion Ca®* dalam
air laut tiruan (artificial seawater). Ton Ca®* dapat diendapkan dengan cara
menambahkan larutan Na;COs; dan NaHCOs kedalam brine water dan
memanaskannya selama 1 jam pada temperatur 95 °C. Pengendapan dengan cara
tersebut dapat mengendapkan 3% ion Mg2+ dan 96% ion Ca®" dari total ion-ion
logam tersebut dalam air laut tiruan (artificial seawater).

Romiyani (2011) telah melakukan pengendapan ion Ca®" dalam larutan

brine water tiruan dengan menggunakan buffer Na,CO3 dan NaHCO; dengan



berbagai perbandingan konsentrasi dan diperoleh hasil seperti ditunjukkan pada
Tabel 3 sebagai berikut:

Tabel 3. Hasil AAS pada pengendapan Ca menggunakan berbagai formulasi
buffer

Volume dibutuhkan
untuk mengendapkan
Q0 ml brine water

Konsentrasi

Kode Parameter

Formula B: NaCO;3 da ),02 M dan 0,04 M

Formula C: Na,CO; dan NaHCO; :0,2 Mdan 0,4 M
Formula D: Na,CO; dan NaHCO; 10,04 M dan 0,08 M
Formula E: Na,CO; dan NaHCO; 20,02 M dan 0,04 M

Dari hasil penelitian Romiyani (2011) diatas, formula B merupakan
formula yang paling efektif digunakan dalam pengendapan Ca®" dalam larutan

brine water. Sehingga dapat dijadikan acuan dalam penelitian ini.

5. Sintesis Hydrotalcite Menggunakan Magnesium dari Air Laut
Kameda et al.(2000) telah berhasil membuat Aydrotalcite dari magnesium
yang berasal dari air laut. Dalam pembuatan Mg/Al hydrotalcite tersebut, Kameda
menggunakan air laut tiruan (artificial seawater) yang mengandung NaCl,

Na,S0y4, MgCl, dan CaCls,.



Sintesis ini diawali dengan membuat larutan awal (starting solution) dari
air laut tiruan dengan cara mengendapkan ion kalsium terlebih dahulu
menggunakan larutan campuran antara NaHCO; dan Na,COj; dengan pengadukan
selama 1 jam pada suhu 95°C. Filtrat yang diperoleh kemudian ditambahkan
sumber aluminium (AlCl;) dengan rasio mo/ awal antara Mg dengan Al bervariasi

penambahan Na,CO; 0,1 M hingga

dari 2 sampai 4. Proses berikutnya
diperoleh pH 10, ken
suhu 60 °C.

#ian larutan ini diaduk dan dipnaskan selama 1 jam pada

Ato suatu metode
analisis kimia unt logam dalam
jumlah reni dengan metode
AAS, dapat 11brasi§pun penambahan standar
(Skoog et al., 7

Alnavis dari brine water dan
menggunakan Afomic erf (AAS) untuk mengetahui
kandungan Mg2+ dan C dah™pengendapan Ca®". Analisis

kandungan Mg2+ dan Ca®' menggunakan Atomic absorption spectrophotometer
(AAS) sesuai dengan prosedur SNI.

Kameda et al(2000) menyatakan bahwa pengotor CaCO; dapat
diendapkan dengan cara menambahkan larutan Na,CO; dan NaHCO; kedalam
brine water dan memanaskannya selama 1 jam pada temperatur 95 °C.
Pengendapan dengan cara ini dapat mengendapkan 3% ion Mg2+ dan 96% ion

Ca®" dari total ion-ion logam tersebut dalam brine water.

b. X —Ray Diffraction (XRD)

Metode yang digunakan untuk menganalisis zat padat berupa kristal secara
kualitatif dan kuantitatif adalah XRD atau difraksi sinar-X. Analisis kualitatif

bertujuan untuk mengidentifikasi senyawa utama dalam sampel, sedangkan



analisis kuantitatif bertujuan untuk mengetahui persentase kandungan senyawa
utama tersebut dalam sampel.

Identifikasi sampel padat dilakukan berdasarkan posisi (berhubungan
dengan nilai sudut difraksi atau 2 ) dan intensitas garis. Sudut difraksi ditentukan
oleh jarak antara bidang kristal (d). Harga d dihitung dengan menggunakan
hukum Bragg, berdasarkan nilai pasjang gelombang yang diperoleh dari hasil
pengukuran. Intensita8” garis tergantung pa nomor dan jenis fraksi atom pusat

yang terdapat pada

perubahan netto momen dwikutbnya. Apabila frekuensi sinar IR sama dengan
frekwensi vibrasi alamiah dari molekul, sinar IR akan diserap molekul.
Atom-atom dalam suatu molekul tidak diam, melainkan bergetar (vibrasi).
Gerakan vibrasi dari suatu molekul dibedakan menjadi dua yaitu vibrasi ulur
(stretching) dan vibrasi tekuk (bending). Vibrasi ulur terdiri dari vibrasi simetris
dan anti simetris, sedangkan vibrasi tekuk terdiri dari vibrasi goyang (rocking),
gunting (scissoring), putar (twisting) dan kibas (wagging) (Silverstein et al.,
1981). Daerah sinar IR yang paling penting dalam penentuan struktur suatu
senyawa organik berkisar antara 4000 cm™'— 625 cm™ (Silverstein ez al., 1981).
Johnson and Glasser (2003) menyebutkan bahwa bilangan gelombang
3400 ¢cm”' menunjukkan vibrasi ulur OH, 1400 cm™ menunjukkan vibrasi ulur

asimetris CO3, 800 cm” menunjukkan deformasi luar bidang CO;, sedangkan



pada 620-650 cm™ menunjukkan vibrasi ulur dalam bidang CO;. Sementara pada
bilangan gelombang 600-400 cm™ menunjukkan vibrasi ulur M-Al-O dan vibrasi
ulur serta tekuk dari M-O dengan M adalah logam.

Lakraimi et a/.(2000) juga melaporkan adanya gugus-gugus fungsi pada
hydrotalcite. Bilangan gelombang 3450 c¢cm”' menunjukkan vibrasi gugus OH,

1650 cm™ menunjukkan vibrasi te O dari interlayer, 841 dan 647 cm’

cm’ untuk O-M-O, sedangkai, 1360 cm™' menunjukkan

Wiy,
@‘N - % -
/ ermo avimetric/ Differéntial Ther alysis |

untuk vibrasi M-O, 483
vibrasi CO3.

[G/DTA)

encatat perubahan

maksimum menunjuka
sampel. Puncak minimum peristiwa endotermis dimana terjadi
penyerapan panas oleh sampel.

Menurut Yang et al.(2002), analisis termal Mg/Al COs layered double
hydroxide dapat diidentifikasi dari:

a. Pelepasan interlayer air pada temperatur 70-190°C dan terdapat dua fase
kristal yang berbeda secara bersamaan, fase I dengan suatu basal spacing
antara 7,5-7,3 A dan fase Il dengan basal spacing ~ 6,6 A, struktur layered
double hydroxide masih tetap utuh.

b. Pada temperatur antara 190-280°C, OH™ berikatan dengan AP yang mulai
lepas pada suhu 190°C dan terlepas seluruhnya pada temperatur 280 °C.
Pada temperatur ini fase I diubah ke dalam fase II.

c. Pada temperatur antara 280-405°C, OH" berikatan dengan Mg2+ yang mulai
lepas pada suhu 280°C dan terlepas seluruhnya pada temperatur 405°C,



degradasi dari struktur layered double hydroxide juga diamati pada daerah
yang sama

d. Pada temperatur 405-508 °C, CO+> mulai lepas dan terlepas seluruhnya
pada temperatur 508 °C. Pada temperatur ini material menjadi suatu

campuran larutan padatan oksida amorf metastabil.

Salah satu contoh bentuk gt€gmogram TG/DTA hydrotalcite seperti

ditunjukkan oleh Gapibar 4 (Kang et al., 2005). :
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Gambar 4. TG/DTA Mg/Al hydrotalcite

e. Surface Area Analyzer (SAA)

Nilai permukaan atau luas permukaan adalah faktor penting dalam
perilaku padatan. Luas  permukaan mempengaruhi, tingkat pelarutan bahan
farmasi, aktivitas katalis industri, kecepatan hidrat semen, kapasitas adsorpsi
pemurni udara dan air, dan pengolahan bubuk dan bahan berpori. Ketika padatan

dibagi menjadi partikel yang lebih kecil permukaan baru terbentuk sehingga
meningkatkan luas permukaan. Demikian pula, ketika pori diciptakan dalam
interior partikel (dengan pembubaran, dekomposisi atau beberapa cara fisik atau

cara kimia lainnya) luas permukaan juga meningkat.



Luas permukaan zat padat dapat ditentukan dengan menggunakan kurva
jumlah gas yang diadsorp pada permukaan Wm senbagai fungsi tekanan gas P
pada temperatur yang diberikan. Kurva Wm- P disebut kurva adsorpsi isothermal.
Berdasarkan asumsi bahwa proses adsorpsi terjadi pada monolayer, dikenal model
adsorpsi yang dikembangkan oleh Brunauer, Ermett dan Teller yang disebut

metode BET. Metode ini sering digimakan karena mudah. Dinyatakan dalam

persamaan:

P
Po
W = Berat gas
Wm= Bera %serap S
C =konStanta BE
’

sempurna dan teratur, hampir sela : takan, saluran atau rongga
yang menembus kedalam sehihgga™a
permukaan luar. Bila adsorben berupa padatan berpori mengadsorpsi adsorbat
maka fenomena ini terjadi tidak hanya pada permukaan luar saja tetapi juga dalam
pori. Perilaku adsopsi gas kedalam pori dapat dimanfaatkan untuk
menggambarkan porositas dari padatan berpori tersebut (Lowell and Shields,
1984).

Keberadaan pori-pori yang berisi udara ini sangat mempengaruhi sifat dan
kegunaan zat padat tersebut, pori-pori dapat diklasifikasikan berdasarkan
ukuranya menjadi:

1. Mikropori : jari-jari < 10 A
2. Mesopori : jari-jari antara 10-100 A
3. Makropori : jari-jari > 100 A (Oscik, 1982)



Keberadaan pori-pori tersebut dapat memperluas permukaan padatan.
Ukuran luas permukaan suatu padatan dapat diklasifikasikan sebagai berikut

(Agustine, 1996):

1) Kecil : kurang dari 10 mz/g
2) Sedang : antara 50-100 mz/g
3) Besar : 29200-500 mz/g

4) Sangat bes

sebagai
dan interse
Teknik karakt€fisasi of2 ode sor§ 3
informasi kar isti ai - aan spesifik antara 0,1 dan 200 m?/g

Sger = luas permukaan (m?/g
S = slope grafik

i = intersep grafik

N = bilangan Avogadro

Am = luas penampang lintang gas N, (16,2 A)
Mr(N,)= berat molekul gas N, (g/mol) (Baikuni, 2002)

f. X-Ray Fluorescence (XRF)

Spektroskopi XRF adalah teknik analisis unsur yang membentuk suatu
material dengan dasar interaksi sinar-X dengan material analit. Teknik ini banyak
digunakan dalam analisis batuan karena membutuhkan jumlah sampel yang
relative kecil (sekitar 1 gram). Teknik ini dapat digunakan untuk mengukur unsur-

unsur yang terutama banyak terdapat dalam batuan atau mineral. Sampel yang



digunakan biasanya berupa serbuk hasil penggilingan atau pengepressan manjadi
film.

Dasar analisis alat X-Ray Fluorescent ini adalah pencacahan sinar x yang
dipancarkan oleh suatu unsur akibat pengisian kembali kekosongan elektron pada
orbital yang lebih dekat dengan inti (karena terjadinya eksitasi elektron) oleh
elektron yang terletak pada orbital lebih luar. Ketika sinar X yang berasal

dari radioisotop s

elektron kulit dalam

pepsin secara langsung. Kapasitas menetralkan asam dari berbagai antasida pada
dosis terapi bervariasi tetapi umumnya pH lambung tidak sampai diatas 4, yaitu
keadaan yang jelas menurunkan aktifitas pepsin, kecuali bila pemberiannya sering
dan terus menerus. Mula kerja antasida sangat bergantung pada kelarutan dan
kecepatan netralisasi asam, sedangkan kecepatan pengosongan lambung sangat
menentukan masa kerjanya.

Umumnya antasida merupakan basa lemah. Senyawa oksi-alumunium
(basa lemah) sukar untuk meninggikan pH lambung lebih dari 4, sedangkan basa
yang lebih kuat seperti magnesium hidroksida secara teoritis dapat meninggikan
pH sampai 9, tapi kenyataanya tidak terjadi. Semua antasida meningkatkan

produksi HCI berdasarkan kenaikan pH yang menaikkan aktifitas gastrin.



Antasida dibagi dalam dua golongan yaitu antasida sistemik dan antasida
non-sistemik. Antasida sistemik misal natrium bikarbonat, diadsorbsi dalam usus
halus sehingga menyebabkan urin bersifat alkalis. Pada pasien dengan kelainan
ginjal, dapat terjadi alkalosis metabolik. Penggunaan kronik natrium bikarbonat
memudahkan nefrolitas fosfat. Antasida non sistemik hampir tidak diadsorbsi oleh
usus sehingga tidak menimbulkan alosis metabilik. Contoh antasida non-

sistemik ialah sediaapfmagnesium, aluminium dan kalSi (Anonim., 2007).

butiran yang

dapat melewati

untuk penentuan distribusi ukuran partikel dan biasa diaplikasikan untuk partikel
dengan ukuran diameter lebih besar dari 38 pm. Beberapa jenis ayakan dilengkapi
dengan electroformed meshes yang dapat meningkatkan kemampuan aplikasi
sampai 5 pm, akan tetapi adanya aglomerat serta sifat adhesi antara serbuk dengan
ayakan meyebabkan electroformed meshes jarang digunakan (German, Randall
M, 1994). Vibrosieve merupakan ayakan dengan bantuan energi getar untuk
mempercepat proses pengayakan. Ayakan disusun berdasarkan ukuran
diameternya,dengan ayakan ukuran terkecil berada pada posisi paling bawah.
Partikel yang akan ditentukan ukuran partikelnya ditempatkan pada susunan
ayakan paling atas. Setelah pengayakan, partikel akan terpisah-pisah sesuai
dengan interval ukurannya masing-masing. Kekurangan analisis dengan

menggunakan vibrosieve antara lain membutuhkan sampel yang banyak, tidak



dapat diaplikasikan untuk serbuk dengan ukuran kecil dari 38 pm serta adanya

variasi ukuran akibat proses manufaktur sekitar 3-7% (German, Randall M, 1994).

9. Kapasitas Penetralan Asam (KPA)
Didalam lambung terdapat sel pariental yang mengekskresikan HCI.
Meskipun HCI tidak diproduksi dari

gplasma, HCl merupakan asam kuat yang
dapat merusak sel. itas sekretori sel pariental

berada ﬁada pH 1,5-2.0. ila derjadidifusi ariental, jumlah HCI dalam

pjaga agar lambung tetap

Hydrotalcite ap basa y4 , gandung persenyawaan
terakhir telah ditemukan
aplikasinya sebagai salah satu sediaan antasida yang efektif. Hydrotalcite
memiliki rumus umum [M**_ M* (OH),"'[A™,].mH,0 dimana M?" sebagai
kation divalent dapat berupa Mg2+, Ca2+, Zn2+, Cu2+, Co’" atau Ni*" dan M**
sebagai kation trivalenmya dapat berupa AI’*, Fe" atau Cr’" sedangkan A™
merupakan anion yang mengisi interlayer dapat berupa ion OH, CI', NO;s,
CO;s™, SO4™.

Hydrotalcite biasanya disintesis dengan penambahan larutan Na,COs3, atau
larutan NaOH dan Na,COs3 yang dicampurkan dengan larutan MgCl,, dan AICl;.
Magnesium sebagai sumber kation divalent dari hydrotalcite dapat bersumber dari
air laut ataupun dari brine water. Brine water merupakan hasil samping proses
desalinasi air laut yang mengandung ion-ion logam, salah satunya magnesium

dalam konsentrasi tinggi. Dengan kandungan ion magnesium (Mg2+) sebagai



suplai ion divalent dari brine water, Mg/Al hydrotalcite dapat disintesis.
Berpedoman pada komposisi kimia brine water, brine water tiruan dibuat dengan
berbahan: natrium klorida (NaCl), natrium sulfat (Na,SO,), magnesium klorida
(MgCl,) dan kalsium klorida (CaCl,). Sebelum dilakukan sintesis, terlebih dahulu
ion Ca®" dalam brine water dihilangkan dengan pengendapan karena keberadaan

ion Ca®" dapat menjadi pengoto a sintesis Mg/Al hydrotalcite. Mg/Al

hydrotalcite kemudiagdisintesis dari brine water tiruatiydan ditambahkan dengan

alumunium (AICI i ung i jvalenya (M3+) serta anion

esis, diperlukan

karakterisasi yan i imi tersebut benar-

suatu molekul. Spektra infra merah dari Mg/Al hydrotalcite mempunyai puncak-
puncak yang khas. Perubahan termal yang terkait peristiwa kimia dan perubahan
masa akibat kenaikan suhu dari suatu senyawa dapat dideteksi menggunakan
TG/DTA sehingga dengan mengetahui pelepasan masa pada suhu tertentu, gugus-
gugus yang terdapat dalam senyawa tersebut dapat diketahui. Data permukaan
berupa luas muka, jari-jari pori, dan volume pori total untuk Mg/Al hydrotalcite
mempunyai ciri khas pada kisaran tertentu dan telah banyak diteliti oleh peneliti
sebelumnya, sehingga dengan mencocokkan data penelitian dengan peneliti
sebelumnya dapat diketahui senyawa hasil sintesis merupakan Mg/Al
hydrotalcite. Hasil identifikasi dengan XRD, FTIR, TG/DTA dan SAA dapat
digunakan untuk membuktikan bahwa senyawa yang disintesis merupakan Mg/Al

hydrotalcite. Analisa kandungan logam dalam padatan dapat dilakukan dengan



menggunakan XRF, selain diperoleh kandungan logam utama dalam bentuk
oksidanya, juga dapat diketahui logam-logam lain yang terdapat dalam senyawa
Mg/Al hydrotalcite, analisa ini dapat menunjukkan bahwa dalam senyawa hasil
sintesis tidak terdapat kandungan logam berbahaya sehingga dapat digunakan
sebagai sediaan antasida.
Antasida adalah obat yang alkan asam lambung. Secara kuantitatif,

enetralan Asam (KPA).

kekuatan antasida diba

Untuk rﬁengetahui ediaan antasida, maka

perlu adanya secara farmasi.
Pembanding baru. Nilai KPA
dipengaruhi /o salah satinya adal?ukuran artikel zat aktif,

anion karbonat bebas dan logam”oksida Mg-O. Kristal Mg/Al hydrotalcite
dicirikan dengan adanya refleksi bidang dygs;, dyos, dope. Analisa dengan
TG/DTA diharapkan mendeteksi puncak endotermis dimana terjadi
pelepasan gugus air dan karbonat. Mg/Al hydrotalcite memiliki luas muka
sedang dan ukuran pori yang masuk kedalam range mesopori. Serta tidak
terdapat logam-logam berbahaya dalam senyawa Mg/Al hydrotalcite dari
brine water tiruan.

b. Penurunan ukuran partikel dari Mg/Al hydrotalcite akan meningkatkan nilai
KPA.

c. Kemampuan penetralan asam Mg/Al hydrotalcite dari brine water tiruan

memiliki nilai yang hampir sama dengan salah satu antasida dan

hydrotalcite komersial yang terstandardisasi secara farmasi.



BAB III
METODE PENELITIAN

A. Metode Penelitian
Metode yang digunakan adalah eksperimental laboratorium. Tahap
pertama pembuatan larutan awal berupa brine water tiruan, sintesis Mg/Al

hydrotalcite dari brine wa enggunakan FTIR, XRD,

- Atomic Absorbance Spectofotometer (AAS)

- X-Ray Diffractometer (XRD) (Bruker)

- X-Ray Fluorescence (XRF) (Bruker)

- Surface Area Analyzer (SAA) (Quantachrome Nova Station A)
- Fourier Transform Infra Red (FT-IR) (Prestige-21 Shimadzu)
- Simultaneous Thermal Analyzer (STA) (Inseis STA PT-1600)

- Pengayak manual ukuran 100, 200, dan 250 Mesh

- Neraca analitis

- Centrifuge (Hermle Z206A)
- Oven (Barnsted 2555)
- pH meter

- Kompor listrik



- Stirer plate dan magnetic stirrer

- Termometer raksa 100°C

- NaCl (E. Merck)
- MgCIZ 6H20

) an da
Larutan 1: 41,478 gra ‘ hkan dengan 1,4 gram KCI dan

dilarutkan dengan akuades sebagai larutan 1. Larutan 2: 83,63 gram MgChL.6H,O
dan 8,194 gram CaCl,.2H,O dilarutkan dengan akuades selanjutnya sebagai
larutan 2. Larutan 1 dan 2 dicampurkan dalam labu ukur 1000 ml dan diencerkan

dengan akuades hingga batas. Larutan campuran sebagai brine water tiruan.

2. Pengendapan ion kalsium dalam brine water tiruan
1633 ml larutan buffer dan 200 ml brine water tiruan direfluks pada suhu

90°C selama 1 jam, dihasilkan larutan campuran dan endapan putih CaCOs;,
endapan putih disaring dan dipisahkan dari lautan, sehingga diperoleh brine water
bebas ion Ca”". Larutan filtrat brine water kemudian diuji kadar ion Mg2+ dan ion
Ca®" untuk mengetahui jumlah ion Ca®" yang hilang setelah pengendapan dengan

menggunakan Atomic Absorbance Spectofotometer (AAS).



3. Sintesis Mg/Al hydrotalcite

200 ml larutan brine water tiruan yang telah diendapkan ion kalsiumnya
dicampurkan dengan 0,774 gram AICl;.6H,0O. Kemudian campuran larutan ini
direfluks selama 1 jam pada suhu pemanasan 70°C dan pH + 10. Suspensi yang
terbentuk didinginkan dan dipisahkan sehingga diperoleh endapan dan filtrat.

Kemudian endapan dikumpulkan da adah yang berisi 2 liter akuades untuk

an tersebut dilakukan beruld

dicuci. Proses pen g sampai endapan yang

diperoleh bebas dagh CI'. Uji bebas Gindi 0 ji AgNOj; yaitu filtrat
dituang dalami cawan SR 1 M, jika masih
terbentuk eng a tidak terbentuk
endapan maka tel yang diperoleh
dicentrif oven pada
temperatu Pa pu oleh merupakan

Mg/Al hydrotalcite. ‘ -
Hasil simitesi drotalcite dikarakferisasi mefiggunakan Fourier

hydrotalcite dan X-ray diffraction (Bruker) untuk mendapatkan refleksi bidang
spesifik, untuk mengetahui kadar unsur logam dilakukan analisa menggunakan X-
Ray Fluorescence (Bruker), sedangkan untuk mengetahui luas muka dan jari-jari
pori dilakukan analisa menggunakan Surface Area Analyzer (Quantachrome Nova
Station A).

5. Distribusi ukuran partikel

Serbuk Mg/Al hydrotalcite diayak menggunakan ayakan manual dengan 3
ukuran ayakan, kemudian dikelompokkan berdasarkan ukuranya urut dari yang
paling kecil hingga diperoleh fraksi H; (< 250 mesh), H, (250 mesh -200 mesh),
H; (200 mesh-100 mesh) tiap fraksi kemudian ditimbang dan dipersentase
terhadap berat total Mg/Al hydrotalcite.



6.  Penentuan nilai Kapasitas Penetralan Asam (KPA)
0,2 gram sampel serbuk H;, H, dan Hj dilarutkan dalam 100 ml akuades dan

dipanaskan hingga suhu larutan 37°C, kemudian ditambahkan 100 ml larutan HCI
0,1 M yang sebelumnya telah dipanaskan hingga suhu larutan 37°C.

Larutan campuran tersebut dititrasi dengan larutan standar NaOH 0,1 M

hingga mencapai pH 3,5. Kapasi penetralan asam dinyatakan sebagai

miliequivalent asa orida yang digunkan untuky mempertahankan 1 ml

suspensi antasida pada

Prosedur yan “di Ui dari salah satu

Da i i diperoleh dari
analisa meng , fer (AAS). Data

tiruan. Data analisa XRD diperoleh dengan membaca difraktogram yang berupa
suatu pola difraksi dengan puncak-puncak pada 28 tertentu sehingga diperoleh
jarak antara kisi kristal (d) yang sesuai dengan hukum Bragg. Analisa termal
dengan menggunakan STA diperoleh puncak endotermis/ eksotermis dan
penurunan massa yang menunjukkan pelepasan gugus fungsi. Identifikasi gugus
fungsi menggunakan data FTIR. Data surface area diperoleh dari analisa
menggunakan SAA, serta kandungan logam dalam Mg/Al hydrotalcite diperoleh

dengan analisa menggunakan XRF.



F. Teknik Analisa Data

. Kandungan Mg2+ dan Ca®" dalam brine water tiruan setelah proses
pengendapan dapat dianalisa dengan AAS diperoleh data berupa konsentrasi
ion dalam satuan ppm, kemudian dikonfersi dalam mo/ Mg. data ini
dipergunakan untuk menghitung AICI; yang dibutuhkan dalam sintesis
Mg/Al hydrotalcite.

(JCPDS) untuk
adalah Mg/Al

dengan referensi. Berdasarkan strukturnya Mg/Al hydrotalcite memiliki
gugus fungsi M-O, O=C-O, karbonat, dan O-H dari lapisan hidroksida
maupun interlayer.

. Data permukaan meliputi surface area, average pore radius dan total pore
volume diperoleh dari analisa menggunakan SAA, dan dibandingkan dengan
referensi.

. Pengukuran dengan XRF diperolah data berupa kandungan logam dalam
bentuk oksidanya, yang dinyatakan dalam persen. Data ini kemudian

disajikan sebagai bentuk informasi baru.



BAB IV
HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN

A. Sintesis Mg/Al Hydrotalcite dari Brine Water Tiruan

X+

2+ 3+ -
Hydrotalcite mempunyai rumus umum [Ml_X MX (OH)z] [Am ]X/m.nHZO

dengan » adalah fraksi mo 0.4 adalah anion penyeimbang
antar lapisan (Kukkdpdapu ef al, 1997). Dalam penelifian ini dilakukan sintesis
Mg/Al hydrotalgi g?" sebagai fraksi

M" bersumb i b i berpedoman pada

kalsium yang terendapkan dilakukan “analisis menggunakan Afomic Absorption
Spectrofotometer (AAS) dan diperoleh konsentrasi ion magnesium dan kalsium
berturut-turut adalah 779,515 ppm dan 20,336 ppm. Adapun data hasil analisa
AAS dapat dilihat dalam Lampiran 1. Ion kalsium mengendap sebagai endapan
putih CaCOs. Setelah proses pengendapan diperoleh filtrat brine water bebas ion
Ca®" sebagai sumber magnesium dalam sintesis Mg/Al hydrotalcite.

Mg/Al hydrotalcite disintesis melalui metode kopresipitasi (Kameda et al.,
2000) dengan rasio mol Mg: Al = 2: 1. Menurut Heraldy.(2010), kemurnian
senyawa Mg/Al hydrotalcite akan semakin tinggi dengan semakin berkurangnya
rasio mol Mg/Al. Selanjutnya dilakukan pemambahan senyawa AlCIl;.6H,0
sebagai penyumbang mol Al dalam sintesis Mg/Al hydrotalcite. Perhitungan
banyaknya AICl;.6H,0 yang ditambahkan dapat dilihat pada Lampiran 2.



Kemudian ditambahkan larutan Na,CO; 0,IM dalam suasana basa
kemudian disintesis pada kondisi optimum yaitu pH +10 dan temperatur 70
°Cselama 1 jam. Kondisi pH larutan selama proses sintesis penting untuk
menghasilkan Mg/Al hydrotalcite yang optimum. Jika kondisi dibawah pH

optimum akan terbentuk amorfberupa AI(OH)3, karena ion-ion OH" dalam larutan

yang bersifat basa mampu menarikgpieton mengakibatkan terjadi pengendapan

B. Karakterisasi Mg/Al Hydrotalcite Hasil Sintesis
1. X-Ray Diffraction (XRD)

Karakteristik Mg/Al hydrotalcite ditentukan melalui analisa X-Ray
Diffraction (XRD). Dasar penggunaan XRD adalah susunan sistematis atom-
atom atau ion-ion dalam bidang kristal. Setiap spesies mineral dicirikan oleh
susunan atom spesifik yang menciptakan bidang atom penciri yang dapat
memantulkan sinar-X. Analisa kualitatif difaktogram senyawa hasil sintesis
dilakukan dengan membandingkan harga d peak-peak difaktogram senyawa
hasil sintesis dengan referensi. Referensi harga Jd dan intensitas senyawa
diperoleh dari data Joint Comitte on Powder Diffraction Standar (JCPDS). Data
refleksi bidang untuk Mg/Al Aydrotalcite hasil sintesis, standar hydrotalcite dari
JCPDS ditunjukkan pada Tabel 4.



Tabel 4. Nilai refleksi bidang Mg/Al hydrotalcite hasil sintesis
Refleksi bidang  Hydrotalcite(4) JCPDS'

dooz 7,550 7,590
doos 3,749 3,795
doos 2,553 2,530

' Joint Comitte on, andar (JCPDS) #890460

i ¢ hasi ,
KW QW@%.
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Dari Gambar 5 terllhat tlga peak kuat pada nilai 28 sekitar 11,7°; 23,7°
dan 35,1° yang merupakan peak karakteristik struktur lapis Mg/Al hydrotalcite.
Refleksi dyp; menunjukkan interkalasi CO; kedalam struktur interlayer Mg/Al
hydrotalcite. Heraldy et al.(2010) menyebutkan bahwa harga 4 7,58 A
merupakan puncak karakteristik hydrotalcite dengan anion interlayer berupa
CO,”. Kesesuaian harga d hasil sintesis dengan harga d untuk anion interlayer
COy*™ menunjukkan bahwa anion penyeimbang muatan pada Mg/Al hydrotalcite
hasil sintesis adalah CO32'. Nilai refleksi dygs3, dops, dan dyge yang ditunjukkan
dalam Tabel 4 memiliki kemiripan dengan nilai refleksi yang dikeluarkan oleh
JCPDS dengan demikian material hasil sintesis merupakan Mg/Al hydrotalcite.

Selain tiga peak karakteristik Mg/Al hydrotalcite, terdapat fase kristalin
baru disekitar 20,42° dan 18,39° yang diduga merupakan AI(OH); yang juga



terdapat dalam senyawa hasil sintesis. Senyawa Al(OH); pada difraktogram
XRD mempunyai puncak disekitar 2 18-21°. Menurut Heraldy (2010)
munculnya puncak yang baru pada sampel Mg/Al hydrotalcite dipengaruhi oleh
keberadaan larutan induk ketika dilakukan perlakuan pemeraman terhadap

Mg/Al hydrotalcite. Hickey et al.(2000) dan Kovanda ef a/.(2005) menyebutkan

entuk diperkirakan
a Al(OH); pada
° sedang senyawa

im didukung pula oleh hasil

adanya 2 puncak pada difraktogram XRD Mg/Al hydrotalcite dengan intensitas
yang tinggi pada 2 18-20° diduga kuat merupakan senyawa AI(OH)s.

2. Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Analisa menggunakan FTIR dilakukan untuk memperoleh data
pendukung, yang membuktikan senyawa hasil sintesis benar-benar merupakan
Mg/Al hydrotalcite. Gugus fungsi yang mencirikan Mg/Al hydrotalcite
diantarannya berupa ion hidroksi (OH"), ion karbonat (CO32') dan ikatan oksida
logam (M-O) yang bila dianalisa menggunakan FTIR akan memperlihatkan
peak-peak khas untuk ikatan O-H, O=C-O, Mg-O dan AI-O.

Spektra FTIR dari Mg/Al hydrotalcite dari brine water tiruan
ditunjukkan pada Gambar 6.



Pg/ Al — 2.0

T

aona E] BT 2non M 1750 A= T2 a0 Fan i
Flangan Cielam nang e

Uluran OH dan

3523; 3464

Tekukan OH 1631
Uluran simetris C-O 1385 *¢ 1359
Uluran asimetris O=C 1500,5 ¢ 1487
Tekukan O=C-O 650* 779; 667
Uluran Mg-O dan Al-O  400-600 * (2 puncak) 534-555 dan 401-449

Sumber: *Kannan (1995) dalam Johnson dan Glasser (2003), "Bhaumik ez
al.(2004), °Di Cosimo er al.(1998), “Yang et al.(2007).

Pita melebar dan tajam pada 3523¢m™ menunjukkan grup OH stretching
pada gugus hidroksil dari lembaran-lembaran Mg/Al hydrotalcite dan molekul
air yang terdapat di daerah inferlayer atau antar partikel. Puncak lemah pada
3464 cm™ merupakan ikatan hidrogen air pada interlayer dengan anion CO;™.

Vibrasi asimetri O=C dari CO;* bebas terlihat dengan munculnya puncak kuat



pada 1359 cm™ dan puncak-puncak lemah pada 779 cm™ dan 667 cm™. Hasil
penelitian Davydov (1984) dan Shiddiq (2005) menyebutkan bahwa puncak
pada bilangan gelombang + 500 cm™ merupakan uluran Al-O sehingga puncak
pada bilangan antara 534-555 cm™ dapat diartikan sebagai vibrasi ulur Al-O dan
pada bilangan gelombang 401-449 cm™ sebagai vibrasi ulur Mg-O.

Analisa spektra FTIR memtinjukkan adanya ikatan Mg-O, Al-O serta

maupun nendeteksi setiap

termal ditunjukkan oleh Gambar 7.

Terjadi perubahan massa Mg/Al hydrotalcite pada suhu 41,8 °C, 63
°C, 277,8 °C dan 498,9 °C yang disertai dengan munculnya puncak endotermik
DTA. Pada temperatur 41,8 °C terjadi penurunan massa sebesar 2,86%
kemudian pada suhu sekitar 63°C terjadi penurunan massa sebesar 3,74% dan
pada suhu 277,8°C terjadi penurunan massa sebesar 49,75%. Proses ini
menunjukkan adanya dehidrasi atau pelepasan H,O. Diharapkan bahwa

sebagian struktur hydrotalcite runtuh pada proses dehidrasi ini.
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Frost, terdapat:

hilang antara 77 dan 170°C dan air tipe c antara 170 dan 235°C. Suhu yang
diperlukan untuk menghapus tipe molekul air b dan ¢ menunjukkan seberapa
kuat ikatan hidrogen antara air pada permukaan hidroksil zydrotalcite.

Sehingga penurunan massa yang terjadi pada suhu 41,8 °C
merupakan pelepasan ikatan bebas air sedangkan pelepasan ikatan hidrogen
air antar sesamanya pada ruang interlayer dan pemutusan ikatan hidrogen air
pada permukaan hidroksil Aydrotalcite terjadi pada suhu sekitar 63°C dan
2717,8°C.

Dekarboksilasi sydrotalcite terjadi melalui dua tahap isotermal pada
suhu antara 330°C dan 371°C dan non-isotermal antara 371°C dan 541°C
(Frost et al., 2008). Pada hasil analisa munculnya puncak pada 278°C dan
323°C disertai dengan munculnya puncak endotermik pada 498,9°C



menunjukkan adanya dekarbonasi dari struktur Mg/Al hydrotalcite. Pada
proses ini terjadi penghapusan ion karbonat sebagai CO, dan diikuti
penurunan massa sebesar 18,46%. Analisis ini menunjukkan bahwa
hydrotalcite hasil sintesis mengandung gugus OH, H,0O, dan COs*> (Heraldy et
al., 2006).

material, diStribusi pori dari ial i i suatu gas pada suatu

ditentukam, berap menuhi seluruh
permukaan: memb isan/t 2 aan atau porositas

dapat dicapai deng e 11 ) 1 a kuantitas dari

mengubah data yang dihasilkan berupa jumlah gas yang diserap pada berbagai
tekanan dan suhu tertentu (isotherm) menjadi data surface area, pore radius,
pore volume dan lain sebagainya. Teori yang digunakan dalam penelitian ini
adalah BET dan BJH. Dari hasil analisa menggunakan adsorbsi gas nitrogen
pada temperature 77,3 K dengan menggunakan instrument Quantachrome
Corporation (Nova Station A) diperoleh hasil berikut:

Tabel 6. Data analisa permukaan Mg/Al hydrotalcite

Parameter Metode BET Metode BJH
Surface area 120,543 m*/g 140,422 m°/g
Pore volume - 0,540 cc/g
Pore radius - 28,438 A
Average pore radius 8,8558 ¢ A

Total pore volume 5338¢" A




Dari data diatas diketahui bahwa specific surface area Mg/Al
hydrotalcite sebesar 120,543 m?g dan pore radius sebesar 28,438 A. Orthman
et al.(2003) menyebutkan specific surface area Mg/Al hydrotalcite (rasio molar
Mg/Al 2,36) menggunakan metode BET sebesar 186,8 m?/g. Kovanda et al.,

(2005) menyebutkan surface a dari hydrotalcite sebesar 80-90 m?/g.

Sedangkan Kang al.(2005) menyebtkan sur;

hydrwéide (LDH,

ace area Layered Double

dapatf dikelompokkan

dalam meseopori k ilikiypore j 0-100 A. Dan memiliki

Analisa ini didasarkan pada pencacahan sinar x yang dipancarkan oleh suatu
unsur akibat pengisian kembali kekosongan elektron pada orbital yang lebih
dekat dengan inti (karena terjadinya eksitasi elektron) oleh elektron yang
terletak pada orbital yang lebih luar. setiap unsur akan menunjukkan peak yang
karakteristik yang merupakan landasan dari uji kualitatif untuk unsur-unsur
yang ada sampel (Sumantry, 2010).

Dalam penelitian ini tujuan analisa menggunakan XRF dikhususkan
untuk mengetahui bahwa didalam senyawa Mg/Al hydrotalcite hasil sintesis
dari brine water tiruan, tidak mengandung unsur-unsur logam berbahaya,
sehingga senyawa hasil sintesis ini dikatakan aman sebagai sediaan antasida.

Analisa kandungan logam dalam Mg/Al hydrotalcite dilakukan dengan

menggunakan x-ray fluorescence (Bruker) dengan metode langsung atau tanpa



preparasi awal sampel. Data terbaca berupa oksida-oksida logam seperti

ditunjukkan dalam Tabel 7.

Tabel 7. Hasil analisa XRF Mg/Al hydrotalcite brine water tiruan

Formula Konsentrasi
ALO; ) 77, 67 %

a komposisi utama dari
3 dan MgO, yang merupakan
bahan dasar pembuatan senyawa Mg/Al hydrotalcite. Dari komposisi diatas
tidak terlihat adanya komponen berupa logam berbahaya.

Keberadaan komponen utama berupa oksida logam ALO; sebesar
77,67% dapat dijelaskan merupakan indikasi terbentuknya senyawa AI(OH)3
yang terdapat bersamaan dengan kristal Mg/Al hydrotalcite. Data ini didukung
oleh data XRD yang menunjukkan adanya peak 2 pada 20,42° yang
merupakan AI(OH)s;. Kedapatan komponen CaO sebesar 0,67% menunjukkan
bahwa dalam proses pengendapan ion Ca*" belum maksimal, dengan kata lain
masih terdapat sisa ion belum terendapkan, hal ini sesuai dengan hasil analisa
AAS yang menunjukkan konsentrasi ion Ca’" dalam filtrat brine water sebesar

20,336 ppm. Adapun kandungan logam-logam oksida lain seperti Fe,O3, ZnO,



La,0;, TiO;, CuO dan Nd,O; diperkirakan merupakan impuritis yang

bersumber dari bahan awal pembuatan larutan brine water tiruan.

C. Penentuan Nilai Kapasitas Penetrlan Asam

Penentuan kapasitas penetralan asam dari Mg/Al hydrotalcite dilakukan

.
ma yaith H;, H, dan H;
bahwa setiap: kali pengayakan

181 disetia5 uran Jayakan tersebut

HCI untuk mempertahankan 1 si antasida pada pH 3 dalam waktu dua
jam secara invitro (Troy et al., 2005). Penetapan KPA dari sampel Mg/Al
hydrotalcite dilakukan pada semua ukuran distribusi sesuai dengan monografi
hydrotalcite.

Larutan uji dititrasi menggunakan larutan standar NaOH 0,1 M sehingga
diperoleh volume NaOH yang digunakan untuk mencapai pH 3,5. Dari
perhitungan kemudian diperoleh kesetaraan mol antara NaOH dengan asam
klorida, jumlah ini merupakan kelebihan asam yang belum dinetralkan oleh
hydrotalcite. Dalam metode yang tertera pada British Pharmacopeia 2009,
diasumsikan bahwa pencampuran larutan /ydrotalcite dan asam klorida pada suhu
larutan 37 °C, merupakan simulasi dari kondisi asam lambung yang berlebih,
sehingga penambahan larutan Mg/Al hydrotalcite (sebagai basa) akan

menetralkan kelebihan asam tersebut.



Nilai KPA diperoleh dengan mengurangkan mol asam klorida yang
ditambahkan dengan kelebihan asam yang setara dengan mol NaOH, sehingga
diperoleh sisa kelebihan asam (perhitungan nilai KPA dapat dilihat dalam
lampiran 13). Metode serupa dikenakan pada salah satu antasida komersial yang
terstandardisasi secara farmasi sebagai pembanding. Diperoleh data nilai

Kapasitas Penetralan Asam (KPA) be

comersial*  KPA (meg)*
5,05
4,99
5,23

dengan nilai KPA dari salah satu antasida komersial terstandardisasi farmasi yang

tidak mengandung Aydroralcite.



BAB V
KESIMPULAN

A. Kesimpulan
1. Senyawa yang disintesis dari larutan brine water tiruan merupakan Mg/Al

hydrotalcite dengan ciri-ciriadanya gugus OH stretching dari lembaran-

lembaran hydgotalcite pada 3523 cm™ dan melekul air didaerah antar

2. Ukuran distribusi partik
Mg/Al hydrotalcite.

3. Mg/Al hydrotalcite dari brine water tiruan memiliki kemampuan
penetralan asam kurang baik dibandingkan antasida komersial yang
terstandardisasi secara farmasi. Namun lebih baik dari hydrotalcite

komersial yang terstandardisasi secara farmasi.



B. SARAN
Perlu dilakukan studi lanjut menngenai pengendapan ion Ca®" dalam
preparasi brine water sebagai bahan dasar sintesis Mg/Al hydrotalcite, sehingga
jumlah ion magnesium yang ikut terendapkan ditekan seminimal mungkin.
Diperlukan pula studi mengenai pencucian endapan hydrotalcite yang lebih

efektif dan dapat menghindari tesbentuknya senyawa pengotor. Kemudian




