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1.1 Latar Belakang

Persenyawaan terbesar dari karbon yang terdapat di atmosfer bumi merupakan gas
karbon dioksida (CO,). Gas karbon dioksida (CO,) penting bagi kehidupan terutama
untuk fotosintesis tumbuhan yang dihasilkan dari siklus karbon di alam. Konsentrasi
gas CO; di atmosfer telah meningkat secara konstan sejak terjadinya revolusi
industri yang disebabkan oleh pembakaran bahan bakar fosil dalam jumlah yang
besar. Diperkirakan sekitar 496 Gt (giga ton) CO, akan di hasilkan diantara tahun
2010-2060 lewat pembakaran bahan bakar fosil*.

Kelompok senyawa karbamat (RNHCOOR’) adalah salah satu produk yang
dapat di sintesis melalui-konversi CO2 ISenyawa karbamat.ini.merupakan salah satu
senyawa yang penting pada obat-obatan, produk insektisida dan industri poliuretan
(PU)%. Penggunaan katalis untuk mengkonversi- CO, menjadi senyawa karbamat
merupakan salah satu alternatif dan dapat terjadi pada beberapa rute. Dibandingkan
dengan katalis asam-basa dan molecular sieve, oksida logam dapat digunakan
sebagai katalis karena memiliki kestabilan struktural dan kemampuan deaktivasi
yang lebih baik. Dari berbagai jenis oksida logam tersebut, CeO, merupakan salah
satu katalis yang menjanjikan pada konversi gas CO, menjadi senyawa asam
karbamat®. Material CeO, telah dilaporkan memiliki sifat katalitk yang baik
disebabkan akan menghasilkan material nonstoikiometri CeO,.x melalui siklus redoks
yang mudah bolak balik pada ion cerium (Ce**/Ce*"), sifat redoks ini seperti yang
ditemukan pada sisi aktif asam-basa lewis pada katalis”.

Pada sifat katalitik dari CeO, dapat ditingkatkan dengan merubah ukuran
CeO; menjadi ukuran dalam skala nano, karena dapat menghasilkan lebih banyak
kekosongan oksigen pada permukaan partikel yang memiliki koeksistensi keadaan
oksidasi Ce®*" dan Ce* >°. Senyawa cerium carbonate (Ce,(COs)s) telah banyak
digunakan sebagai prekursor CeO, selain senyawa cerium nitrat heksahidrat
(Ce(NO3)3).6H,0, karena sederhananya proses sintesis dan produksinya yang
mudah dalam mengatur skala ukuran partikel . Selain itu, morfologi khas nano dan
mikropartikel yang terdiri dari cerium oksida, seperti partikel shuttle, kupu-kupu,

bunga, dan globin®®*?

, dapat dicapai melalui sintesisnya menggunakan cerium
karbonat sebagai prekursor, menjadikannya alternatif sintesis untuk meningkatkan
sifat fisikokimia dan sifat katalitk yang diinginkan dapat dikendalikan®. Cerium

karbonat adalah sumber cerium yang tidak larut dalam air yang dapat dengan mudah



diubah menjadi senyawa cerium oksida dengan pemanasan (kalsinasi)*.
Penambahan senyawa capping agent berupa senyawa polyallylamine

hydrochloride (PAH) pada sintesis partikel Ce,(COs); juga telah dilakukan untuk
menghasilkan partikel berbentuk kelopak yang lebih terdispersi**. Ekstrak daun
gambir mengandung metabolit sekunder seperti katekin sebagai komponen utama
serta beberapa komponen lain seperti asam kateku tanat, kuersetin, kateku merah,
gambir flouresen, lemak dan lilin dapat digunakan sebagai capping agent sekaligus
sebagai reducing agent. Berdasarkan penelitian Arief, S (2015), dijelaskan bahwa
senyawa pada ekstrak daun gambir seperti katekin, kateku tanat, dan kuarsetin
merupakan senyawa capping agent yang mampu mengontrol dan mereduksi partikel
perak pada proses pembentukan partikel perak'®. Senyawa katekin memiliki gugus
hidroksil (-OH) yang dapat: 'meng-capping patrtikeli dogam untuk menghindari
pertumbuhan dan proses aglomerasi berlanjut. Melalui proses capping ini partikel
yang dihasilkan berukuran relatif lebih kecil dan memiliki aktifitas katalitik yang lebih
baik™®.

Pada penelitian ini dilihat pengaruh dari penambahan ekstrak daun gambir
sebagai capping agent terhadap ukuran partikel, bentuk partikel dan morfologi.
Partikel cerium karbonat yang diperoleh pada penelitian ini, dilakukan Analisis
struktur kristal dengan menggunakan X-Ray Difraction (XRD), Scanning Electron
Microscope (SEM) dan Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR), dengan
fungsi berturut-turut yaitu untuk mendapatkan ukuran dan tingkat kristalinitas,
mengetahui bentuk dari partikel yang dihasilkan dan analisis gugus fungsi yang
terdapat pada partikel Ce,(CO3); dengan penambahan ekstrak daun gambir.

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang di atas, maka dapat dirumuskan suatu permasalahan

bahwa :

a Bagaimana pengaruh penambahan ekstrak daun gambir (Uncaria gambir
Roxb) sebagai capping agent terhadap ukuran dan morfologi partikel cerium
karbonat?

b. Bagaimana karakteristik partikel cerium karbonat yang disintesis
menggunakan daun gambir (Uncaria gambir Roxb) sebagai capping agent?

1.3 Tujuan Penelitian

Dari rumusan masalah tersebut, maka penelitian ini bertujuan untuk :

a Mempelajari pengaruh penambahan ekstrak daun gambir (Uncaria gambir

Roxb) sebagai capping agent terhadap ukuran dan morfologi partikel cerium



karbonat.
b. Mengetahui karakteristik cerium karbonat menggunakan ekstrak daun gambir
(Uncaria gambir Roxb) sebagai capping agent
1.4 Manfaat Penelitian
Penelitian ini diharapkan dapat menjadi senyawa prekursor dalam pembuatan
senyawa cerium oksida yang akan digunakan sebagai katalis dan meningkatkan

daya katalis dari senyawa cerium oksida.
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2.1  Cerium Karbonat (Ce,(CO3)3)

Cerium (simbol atom: Ce, nomor atom: 58) adalah unsur Blok F, Golongan 3,
Periode 6 dengan berat atom 140,116. Jumlah elektron pada setiap kulit cerium
adalah 2, 8, 18, 19, 9, 2 dan konfigurasi elektronnya adalah [Xe]4f*> 6s®. Model
Cerium Bohr Atom cerium memiliki jari-jari 182,5 pm dan jari-jari Van der Waals 235
pm. Dalam bentuk unsurnya, cerium memiliki penampilan putih keperakan. Cerium
adalah yang paling melimpah dari logam tanah jarang. Hal ini dicirikan secara kimia
dengan memiliki dua keadaan valensi, +3 cerous dan +4 ceric. Karena struktur
elektronik 4f, salah satu senyawa cerium yaitu cerium oksida memiliki sifat optik,
listrik dan magnet yang.baik, yangimembuatoksida menjadi-bahan fungsional baru”.
Cerium karbonat (Cez(COz3)3) telah banyak diteliti sebagai prekursor cerium oksida,
karena sintesisnya yang mudah dan kemudahan produksi yang dapat diskalakan’.
Selain itu, morfologi khas nano dan mikropartikel yang terdiri dari oksida cerium,

10712 dapat dicapai melalui

seperti partikel shuttle, kupu-kupu, bunga, dan globin
sintesisnya menggunakan cerium karbonat sebagai prekursor, menjadikannya
alternatif sintetik yang kuat yang meningkatkan sifat fisikokimia dan katalitik yang
diinginkan dan dapat dikontrol.

Cerium karbonat adalah sumber cerium yang tidak larut dalam air yang dapat
dengan mudah diubah menjadi senyawa cerium lainnya, seperti oksida dengan
pemanasan (kalsinasi). Senyawa karbonat juga mengeluarkan karbon dioksida ketika
diperlakukan dengan asam encer'®. Berbagai aplikasi komersial untuk cerium
termasuk metalurgi, jpemolesan . kaca dan. kaca, keramik;. katalis, dan fosfor.
Kemurnian komposisi yang tinggi meningkatkan kualitas dan kegunaan optik sebagai
standar ilmiah. Bubuk dan suspensi unsur skala nano, sebagai alternatif yang
digunakan dalam membentuk luas permukaan tinggi'’. Berikut struktur senyawa

cerium karbonat pada Gambar 2.1'® :

Gambar 2. 1. Struktur senyawa cerium karbonat (Ce»(COs)3)*®



2.2  Daun Gambir (Uncaria gambir Roxb)

Tanaman gambir (Uncaria gambir Roxb) merupakan tanaman daerah tropis yang
termasuk famili Rubiacea dengan ketinggian sekitar 1,5-2 meter, setengah
merambat atau memanjat dengan percabangan memanjang dan mendatar. Uncaria
gambir Roxb. merupakan salah satu komoditas di Sumatera Barat Indonesia
sebagai tanaman industri yang memiliki nilai ekonomi tinggi. Ini telah digunakan
untuk waktu yang lama sebagai kayu lapis dan partikel kayu. Selain itu, daunnya
telah digunakan sebagai pewarna tekstil dan obat tradisional untuk luka bakar. Juga
diolah sebagai teh untuk melancarkan proses pencernaan di lambung dan usus,
untuk menyembuhkan sakit kepala, diare, disentri, sakit kulit, dan penyamak kulit.
(Secara botanis, tanaman gambir diklasifikasikan sebagai berikut):

Divisi : Spermatophyta-

Kelas : Angiospermae

Sub-Kelas : Monocotyledonae

Ordo : Rubiales

Famili : Rubiceae

Genus : Uncaria

Spesies : Uncaria gambir Roxb!

Kandungan utama gambir adalah tanin (51%) dan katekin (20-55%). Tanin
dan katekin merupakan senyawa kompleks yang termasuk dalam golongan
flavonoid alam dengan struktur fenol. Senyawa lain dalam persentase kecil terdiri
dari pyrocatecol (20-30%) seperti quersetin (2-4%), katechu merah (3-5%), gambir
berfluoresensi (1-3%) fixed oil (1-2%) dan sedikit lilin (1-2%)*°. Senyawa katekin,
kateku tanat dan kuarsetin merupakan senyawa capping agent yang baik terhadap

partikel perak dan juga dapat mereduksi partikel Ag* menjadi Ag® %°.

2.3  Sintesis Partikel Cerium Karbonat (Ce,(CO3)3)

Metode untuk membuat senyawa berbasis cerium karbonat, yang mampu dengan
mudah mengontrol struktur kristal, ukuran, bentuk, atau lain-lain dari senyawa
berbasis cerium karbonat, dan membuat senyawa berbasis cerium karbonat secara
efisien dengan biaya rendah. Metode pembuatan senyawa berbasis cerium
karbonat meliputi tahapan mereaksikan Cerium nitrat pada suhu tinggi untuk
membentuk cerium oksikabonat hidrat (Ce,O(CO3),-H20) dengan struktur kristal
ortorombik, atau cerium hidroksikarbonat (Ce(OH) )-(COs3)) dengan struktur kristal

batang®®.



Pada penelitian yang telah dilakukan sebelumnya, urea diurai dengan panas
untuk membentuk amonia atau garam amoniumnya, dan karbon dioksida atau
karbonatnya. Karbon dioksida atau karbonat yang dihasilkan bereaksi dengan
garam cerium atau ion cerium yang diturunkan dari garam cerium untuk
memperoleh senyawa berbasis cerium karbonat yang dapat digunakan untuk
membuat cerium oksida sebagai prekursor'®. Urea merupakan komponen kimia
yang banyak digunakan sebagai presipitasi dan sumber ion karbonat dalam
berbagai metode sintetik untuk cerium karbonat, seperti metode presipitasi
homogen urea, sintesis hidrotermal, sintesis sonokimia, dan metode microwave-
hidrotermal. Urea dapat didekomposisi menjadi ion amonium dan karbonat melalui
hidrolisis dan laju dekomposisi urea diatur-oleh suhu reaksi®*.

Senyawa lain yang biasa 'digunakan sebagai presipitan dan sumber ion
karbonat yaitu senyawa amonium karbonat. Unsur-unsur tanah jarang membentuk
larutan padat karbonat dengan mudah, yang memungkinkan homogenitas kation
tinggi dalam prekursor dan suhu pembentukan fase yang digunakan rendah karena
senyawa amonium karbonat merupakan presipitan reaktif?. Pada studi yang telah
dilakukan sebelumnya, senyawa amonium karbonat telah direaksikan dengan
cerium nitrat yang menghasilkan ;senyawa cerium karbonat membentuk bentuk
batangan dan ortorombik?®. Pada penelitian Hu (2018) dilakukan sintesis partikel
cerium karbonat dengan mereaksikan cerium nitrat dan amonium karbonat serta
dilakukan penambahan capping agent untuk mencegah terjadinya agglomerasi
pada partikel, sehingga didapatkan partikel cerium karbonat dengan bentuk

kelopak*.

2.4  Capping Agent

Mekanisme suatu sintesis partikel memiliki tahapan pertumbuhan partikel, yaitu inti
dari partikel logam yang terbentuk akan mengalami pertumbuhan atau terjadi
penumpukan partikel dengan ukuran partikel yang lebih besar. Hal ini terjadi karena
adanya gaya tarik menarik antar partikel?*. Senyawa capping agent bisa seperti
senyawa karboksilat, polimer, amina rantai panjang, polifinil, pirolidon dan lain
sebagainya. Pada umumnya capping agent merupakan surfaktan atau struktur yang
memiliki satu ujung nonpolar dan satu ujung polar. Capping agent juga disebut
dengan zat penstabil, yang bekerja meng-capping suatu partikel logam bertujuan
untuk mengurangi pertumbuhan dan penggumpalan atau fenomena aglomerasi

berlanjut®.



Dalam beberapa tahun terakhir ini, pada sintesis partikel menggunakan
teknik larutan untuk mengontrol ukuran partikel, hal ini menjadi proses yang penting
untuk keberhasilan penerapan nanoteknologi. Dalam proses ini digunakan capping
agent berupa surfakatan atau bahan alam®. Tanpa capping agent, suatu koloid
akan membentuk agregasi partikel, fungsi capping agent sendiri digunakan untuk
mencegah agregasi partikel, karena lapisan adsorpsi surfaktan pada permukaan
partikel. Adsorpsi selektif surfaktan telah dimanipulasi untuk mengontrol arah
pertumbuhan nukleasi partikel. Lapisan surfaktan terbentuk selama pertumbuhan
partikel dan dapat mengatur kinetika reaksi?’.

Pada daun gambir terdapat salah satu senyawa yang dapat digunakan
sebagai capping agent dalam' sintesis senyawa ‘partikel cerium karbonat yaitu
senyawa golongan fenolik pada senyawa flavonoid karena strukturnya memiliki
gugus hidroksil (-OH). Salah satu senyawa flavonoid yaitu katekin, senyawa katekin
pada gambir telah digunakan sebagai capping agent sebagai pembentukan partikel
seperti Ag, Au, dan Cu®?®. Struktur dari senyawa katekin ditunjukan pada Gambar
2.3.
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Gambar 2. 2 Struktur Molekul Senyawa Katekin?®.

2.5 Karakterisasi
Karakteristik material hasil penelitian dikarakterisasi menggunakan beberapa teknik
karakterisasi, diantaranya adalah XRD,SEM dan FTIR.

2.5.1 X-Ray Diffraction (XRD)

Difraksi sinar-X (XRD) adalah teknik yang digunakan untuk mempelajari struktur
yang teratur secara sistem periodik pada skala atom. Panjang gelombang sinar-X
berada dalam urutan besarnya yang sama dengan jarak antara bidang kisi dalam

bahan kristal. Ketika sinar-X memasuki material, maka akan dihamburkan oleh



awan elektron disekitar atom. Periodisitas bidang kisi menimbulkan interferensi
konstruktif dari sinar-X dan intensitas sinar-X yang tersebar diplot terhadap sudut
26. Dari puncak yang diplot, jarak kisi dapat dihitung menggunakan hukum Bragg®:

nA =2 dhklsinﬂ

Pada dasarnya, instrumen ini mencakup sumber, optik primer, bagian sampel, optik
sekunder, dan detektor.
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Gambar 2.3 Gambar llustrasi X-Ray Diffraction (XRD)>".

Keluaran dari alat ini umumnya disebut difraktogram, di mana sumbu y
direpresentasikan sebagai intensitas, dan sumbu x diilustrasikan sebagai fungsi
sudut pemindaian. Hasil difraktogram memberi kita beberapa informasi tentang:
struktur kristal, informasi fase kualitatif, dan simetri grup ruang dari posisi puncak.
Di sisi lain, intensitas puncvak menyajikan - titik \simetri- dan -fraksi fase kuantitatif.
Bentuk puncak dan lebar puncak menggambarkan ukuran lite kristal dan kesalahan
susun, dan batas antifase. Difraksi sinar-X menggunakan optik sinar-X telah
diterapkan pada berbagai jenis aplikasi, termasuk analisis film tipis, evaluasi tekstur
sampel, pemantauan fase dan struktur kristal, dan penyelidikan tegangan dan
regangan sampel. Dalam sistem penghantaran obat, XRD dapat digunakan untuk
karakterisasi komposisi dan struktur fisik (amorf dan/atau kristal) obat-obatan. XRD
adalah teknik kunci untuk analisis obat solidstate, menguntungkan semua tahap

pengembangan obat, pengujian, dan produksi*’.

Setelah kalibrasi selesai, lebar setengah tinggi dari tinggi dalam difraktogram
bubuk dapat digunakan sebagai ukuran kuantitatif dari ukuran kristal rata-rata

sampel. Rumus yang digunakan untuk menghitung ukuran dari kristal adalah rumus

8



Scherrer seperti pada persamaan®:

K xA
" B X cos@

Keterangan: D = Ukuran kristal partikel,
K = Faktor bentuk dari kristal (0,9-1)
A = Panjang gelombang dari pancaran sinar x (1,54056 A)
B = Nilai dari Full Width at Half Maximum (FWHM) (rad)
6 = Sudut difraksi (derajat).

2.5.2 Scanning Electron Microscopy (SEM)

Scanning Electron Microscopy,(SEM)!‘adalah salah, satu.jenis. mikroskop elektron
yang menggunakan berkas élektron untuk menggambar profil permukaan suatu
benda. Prinsip kerja yang dimiliki SEM adalah menembakkan permukaan benda
dengan berkas elektron berenergi tinggi. Permukaan benda ketika dikenai berkas
akan memantulkan kembali berkas yang menghasilkan elektron sekunder ke segala
arah. Pada satu arah akan menghasilkan pantulan berkas dengan intensitas tinggi.
Detektor pada SEM yang berfungsi untuk mendeteksi elektron yang dipantulkan dan
menentukan lokasi berkas yang dipantulkan dengan intensitas tertinggi. Profil
permukaan akan didapatkan dari informasi arah pantulan seperti landai dan ke mana
arah kemiringan®.

Ketika saat dilakukan pengamatan, permukaan benda yang ditembak di
beberapa lokasi dengan berkas elektron di-scan ke selutuh area pengamatan. Lokasi
pengamatan dapat dibatasi dengan melakukan zoom in atau zoom out. Berdasarkan
arah pantulan berkas pada berbagai titik pengamatan maka profil permukaan pada
benda dapat dibangun menggunakan program pengolahan gambar yang ada di
dalam komputer. Instrumen SEM modern dapat memperbesar objek hingga satu juta
kali ukuran aslinya dan dapat menyelesaikan fitur yang berdimensi lebih kecul dari 1
nm. Demikian pula, interaksi berkas elektron dengan spesimen memancarkan sinar-x
dengan energi unik yang dapat menentukan komposisi bahan yang diperiksa. Oleh
karena itu, SEM adalah alat yang digunakan untuk karakterisasi bahan yang
memberikan informasi tentang permukaan atau struktur dekat permukaan, komposisi

dan cacat pada bahn curah®. Berikut skema alat SEM pada Gambar 2.5:
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Gambar 2.4. Gambar Skema alat Scanning Electron Microscopy (SEM)®2.

2.5.3 Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)

Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) merupakan spektrokopi vibrasi yang
banyak digunakan untuk mengkarakterisasi jenis vibrasi ikatan kimia yang terdapat
pada material tertentu. Instrumen : FTIR .menggunakan prips_ip spektroskopi yaitu
spektroskopi inframerah'“yang "dile-ng'kap'i dehgan 't‘ransformasi fourier untuk
mendeteksi dan menganalisis hasil spektrum, Prosedur analisis FTIR suatu material,
sampel dikenai kontak dengan radiasi infra merah (IR). Radiasi IR kemudian
berdampak pada getaran atom molekul dalam sampel, menghasilkan penyerapan
atau transmisi energi tertentu. Hal ini membuat FTIR berguna untuk menentukan
getaran molekul spesifik yang terkandung dalam sampel. Spektrum IR dapat
menghasilkan data penyerapan berbanding dengan bilangan gelombang atau
transmisi berbanding dengan bilangan gelombang®*. Komponen dasar dalam FTIR
ditunjukkan pada Gambar 2.6.



11

A
\¥-X
<.> — Interferometer

Source

v ¥ g {"‘
3 ‘ / W\
Sample i\ A f
=i \/ |
y===\\ " | Il
i == !
EEERVES R
/ FFT Computer Flooges gm0 Mg g gy e
Viaven umber (am')
( Detector ) wep ' Spectrum
Interferogram

Gambar 2.5. Komponen dasar dalam FTIR®

Spektrum inframerah dihasilkan dari transmisi cahaya melewati sampel,
pengukuran intensitas cahaya dengan detektor dan dibandingkan dengan intensitas
tanpa sampel sebagai fungsi gelombang. Spektrum inframerah menunjukkan
intensitas fungsi energi, panjang gelombang (um) atau bilangan gelombang (cm™)%.
Detektor ditempatkan pada sisi dari senyawa yang akan dilakukan deteksi frekuensi
yang dilewatkan pada sampel yang tidak diserap oleh senyawa sehingga banyaknya
frekuensi yang dilewatkan senyawa (yang tidak diserap) akan diukur sebagai persen
transmitan. Serapan yang sangat tinggi akan memberikan informasi tentang ikatan
dalam senyawa yang dihasilkan®.

FTIR digunakan' untuk menentukan gugus._fungsi dalam suatu padatan
kristalin yang disintesis, serta mengukur transmitan yang dihasilkan suatu campuran
untuk mendapatkan komposisinya. Syarat suatu gugus fungsi dalam suatu senyawa
dapat terukur pada spektra IR adalah adanya perbedaan momen dipol pada gugus
tersebut. Vibrasi ikatan akan menimbulkan fluktuasi momen dipol yang menghasilkan
gelombang listrik. Untuk pengukuran menggunakan IR biasanya berada pada daerah
bilangan gelombang 11 400-4000 cm™. Daerah pada bilangan gelombang ini disebut
daerah IR sedang dan merupakan daerah optimum untuk penyerapan sinar IR bagi
ikatan-ikatan dalam senyawa organik. Selain itu, melalui analisis FTIR jenis ikatan
senyawa anorganik dapat dideteksi dari puncak pada daerah fingerprint yakni daerah

bilangan gelombang 600 — 1400 cm™*’.
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BAB Ill METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian ini dilakukan selama bulan Februari-Juli 2022 di Laboratorium Material,
Departemen Kimia, FMIPA, Universitas Andalas, Padang. Sementara itu, untuk
analisis sampel dengan menggunakan SEM dilakukan di Laboratorium Terpadu dan
Sentra Inovasi Teknologi, Universitas Lampung, analisis XRD dilakukan di
Laboratorium Fisika Material Universitas Negeri Padang dan karakterisasi Fourier
transform infrared (FTIR) dilakukan di Laboratorium Kimia Universitas Negeri
Padang.

3.2 Alat dan Bahan

3.2.1 Alat A

Alat-alat yang digunakan antara lain, peralatan gelas, termometer, neraca analitik,
spatula, hot plate stirrer, magnetic bar, gerinda, aluminium foil, pipet tetes, pipet
takar, corong dan oven. Alat instrumentasi yang digunakan adalah Scanning Electron
Microscopy (SEM) (SEM,ZEISS EVO/MA 10), X-Ray Diffraction (XRD) (Shimadzu
XRD-7000S X-Ray Diffractometer), dan Fourier Transform Infrared Spectroscopy
(FTIR) (JEOL JSM 6950).

3.2.2 Bahan

Adapun bahan yang digunakan adalah cerium nitrate hexahydrate (Ce(NO3)3.6H,0)
(Aldrich), ((NH4).CO3) (Merck), akuades, akuabides, ekstrak daun gambir (Uncaria
Gambir Roxb), etanol, kertas saring Whatman No.42, dan kertas pH universal.

3.3  Prosedur Penelitian

3.3.1 Preparasi Ekstrak Daun Gambir (Uncaria.Gambir Roxb)
Tumbuhan gambir yang digunakan yaitu bagian: daun segar. Daun gambir

dikeringkan di tempat yang terlindung dari sinar matahari langsung. Daun gambir
kering dihaluskan menggunakan grinder. Serbuk yang didapatkan disimpan dalam
wadah yang bersih dan terlindung dari cahaya matahari untuk mencegah terjadinya
kerusakan dan penurunan mutu sampel. Daun gambir selanjutnya ditambah
akuades dengan perbandingan volume 1:10 dan direbus selama + 2 jam pada suhu
60 'C. Setelah direbus, larutan disaring dan diambil filtratnya. Ekstrak daun gambir
(EDG) dibuat dengan konsentrasi yang berbeda yaitu (1 ; 1,5 ; 2)% v/v. Ekstrak
yang didapatkan disimpan dalam wadah yang bersih dan dapat digunakan sebagai
capping agent. Skema kerja dapat dilihat pada lampiran 1.

3.3.2 Sintesis Partikel Cerium Karbonat (Ce»(CO3)3)

Pada penelitian ini senyawa Ce(NO3)3.6H,O dan (NH4).CO; dilarutkan masing-
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masing dalam akuabides pada gelas piala dengan konsentrasi yang sama yaitu
0,05 molL™. Larutan Ce(NOs)36H,0 diaduk terus menerus dengan hot plate stirrer
selama 20 menit pada suhu 30°C lalu ditambahkan larutan (NH4).CO3; secara
perlahan dengan buret ke dalam campuran. Disaring campuran dengan kertas
saring whatman 42 dan endapan yang terbentuk dibiarkan pada suhu ruang selama
1 jam. Setelah itu dicuci produk tiga kali dengan akuades dan satu kali etanol.
Dikeringkan endapan dalam pemanas pada suhu 70°C untuk mendapatkan partikel
akhir Ce,(CO3);. Skema kerja dan perhitungan dasar penggunaan bahan dapat
dilihat pada lampiran 1 dan lampiran 2.
3.3.3 Sintesis Partikel Cerium Karbonat (Ce,(COg3)3) Dengan Ekstrak Daun
Gambir (EDG)
Pada penelitian ini senyawa' 'Ce(NO3)3.6H,O dan' [(NH4),CO3 dilarutkan masing-
masing dalam akuabides pada gelas piala dengan konsentrasi yang sama yaitu 0,05
molL-1. Dalam proses sintesis larutan ekstrak daun gambir dengan konsentrasi (1 ;
1,5 ; 2)% v/v pertama-tama ditambahkan ke larutan Ce(NO3)3.6H,O dan campuran
diaduk terus menerus dengan hot plate stirrer selama 20 menit pada suhu 30°C lalu
ditambahkan larutan (NH4),COj3 secara perlahan dengan buret ke dalam campuran.
Disaring campuran dengan kertas:saring whatman 42 dan endapan yang terbentuk
dibiarkan pada suhu ruang selama 1 jam. Setelah itu dicuci produk tiga kali dengan
akuades dan satu kali etanol. Dikeringkan endapan dalam pemanas pada suhu 70°C
untuk mendapatkan partikel akhir Ce,(COg)s.
3.3.4 Karakterisasi Partikel Cerium Karbonat (Ce,(CO3)3)
Karakterisasi partikel cerium karbonat dilakukan dengan menggunakan peralatan
seperti, Scanning Electron Microscopy (SEM), X-Ray Diffraction (XRD), dan Fourier
Transform Infrared Spectroscopy (FTIR). Karakterisasi SEM digunakan untuk
melihat morfologi permukaan dari suatu material. Karakterisasi XRD digunakan
untuk mendeteksi dan menganalisis struktur kristal suatu material. Karakterisasi

dengan FTIR untuk memperoleh informasi mengenai jenis ikatan atau gugus fungsi.
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BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1. Ekstrak Daun Gambir (Uncaria Gambir Roxb)

Daun gambir segar diambil dan dikeringkan pada tempat yang tidak terkena cahaya
matahari secara langsung agar tidak terjadi kerusakan pada senyawa aktifnya. Daun
gambir dihaluskan kemudian disimpan didalam wadah yang bersih, kering dan
terlindungi dari cahaya matahari untuk mencegah terjadinya kerusakan dan
penurunan mutu?®. Serbuk daun gambir yang di dapatkan berwarna cokelat dan

dapat dilihat pada gambar 4.1.

Gambar 4.1. Serbuk daun gambir (Uncaria Gambir Roxb)

Ekstrak daun gambir diekstrak dengan cara dilarutkan daun gambir didalam
akuades dengan perbandingan serbuk daun gambir dan akuades adalah 1:10 *°.
Selanjutnya diaduk dengan bantuan magnetic stirrer selama 2 jam pada suhu 60°C.
Pemanasan bertujuan agar senyawa-senyawa pada daun gambir dapat tertarik
keluar®. Ekstrak daun gambir didapatkan berwarna coklat yang dihasilkan seperti

pada gambar 4.2.

Gambar 4.2. Ekstrak daun gambir (Uncaria Gambir Roxb)

4.2. Hasil Sintesis Partikel Cerium Karbonat (Cez(COs3)3)

Sintesis partikel cerium karbonat (Ce(COs3)3) telah dilakukan dengan penambahan
ekstrak daun gambir (Uncaria gambir Roxb) dan tanpa penambahan ekstrak daun
gambir. Penambahan ekstrak daun gambir dilakukan untuk melihat pengaruh

penambahan EDG terhadap ukuran dan morfologi partikel cerium karbonat. Sintesis
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partikel cerium karbonat dilakukan dengan metode presipitasi yang mereaksikan
antara cerium nitrat heksahidrat dan amonium karbonat sebagai sumber ion
karbonat®®. Penambahan ekstrak daun gambir pada sintesis berfungsi sebagai
capping agent yang dapat mengontrol pertumbuhan dan ukuran dari partikel
sehingga memberikan ukuran partikel yang lebih kecil serta menghindari
pertumbuhan dan penggumpalan atau aglomerasi berlanjut*. Ekstrak daun gambir
mangandung senyawa turunan polifenol berupa katekin, sehingga ekstrak daun
gambir mampu mengcapping partikel karena banyak mengandung gugus hidroksi
(OH)®.

Reaksi antara cerium nitrat dengan amonium karbonat dilakukan secara
perlahan, tetes pertetes menggunakan-buret bertujuan untuk mereaksikan secara
sempurna yang disertai iterbentuknya ~endapan®/.Endapan terbentuk setelah
pencampuran larutan cerium nitrat dan amonium karbonat ditandai dengan mulai
keruhnya larutan campuran tersebut. Amonium karbonat yang mudah terdekomposisi
di dalam pelarut air meningkatkan konsentrasi ion karbonat [COs*] yang bereaksi
dengan ion Ce** membentuk senyawa cerium karbonat®*. Penyaringan dilakukan
terhadap endapan yang tebentuk untuk memisahkan dengan filtrat menggunakan
kertas saring whatman 42 untuk imenghindari terjadinya aglomerasi pada partikel,
sebab penyaringan memiliki pengaruh besar pada morfologi akhir cerium karbonat™*.
Pemanasan pada suhu 70°C selama 12 jam dilakukan menggunakan oven untuk
pembentukan serbuk cerium karbonat®®. Hasil sintesis cerium karbonat tanpa
penambahan EDG berupa serbuk berwarna putih dapat dilihat pada Gambar 4.3 a).

Partikel cerium karbonat yang disintesis dengan penambahan ekstrak daun
gambir dapat berfungsi.sebagai ‘capping agent. Keberadaan capping agent dalam
reaksi akan mengubah proses kinetika pertumbuhan kristal sehingga dapat
mengontrol ukuran partikel cerium karbonat. Penambahan amonium karbonat
dilakukan secara tetes demi tetes ke dalam campuran cerium nitrat dan capping
agent. Senyawa capping agent dapat menginisiasi sebuah proses nukleasi pada
koloid yang terbentuk. Namun, interaksi antara capping agent dan kristal dapat
menghambat proses pertumbuhan kristal dan mempertahanan bentuk yang hampir
sama serta menyebabkan distribusi yang sempit, karena sifat hidrofilik
memungkinkan gugus hidroksil (OH) dari senyawa katekin dan asam kateku tanat
menahan migrasi pada permukaan inti>. Capping agent menutupi permukaan kristal
pada posisi tertentu dari kristal yang sedang tumbuh dan menghambat pertumbuhan

disekitar permukaan. Capping agent menempel pada permukaan tertentu karena ada
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gaya elektrostatik antara permukaan inti yang tumbuh dengan senyawa capping
agent*'. Hal tersebut dapat dilihat dari hasil sintesis partikel cerium karbonat berupa
serbuk dengan variasi konsentrasi ekstrak daun gambir. Perubahan warna serbuk
dari putih menjadi putih kekuningan seiring dilakukan penambahan ekstrak daun
gambir dengan konsentrasi yang lebih besar, hasil dapat dilihat pada gambar 4.3.
Oleh karena itu, hal ini menegaskan bahwa ekstrak daun gambir berperan sebagai

capping agent dalam sintesis partikel cerium karbonat.
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Gambar 4.3 Serbuk Ce,(COs3)s hasil sintesis dengan penambahan variasi konsentrasi
EDG a) tanpa EDG, b) EDG 1% vlv, c) EDG 1,5% v/v, d) EDG 2% v/v

4.3. Karakterisasi Sampel

4.3.1 Analisis X-Ray Diffraction; (XRD)

Partikel cerium karbonat yang disintesis menggunakan capping agent dianalisa
dengan instrumen X-Ray Diffraction (XRD) yang bertujuan untuk mengetahui tingkat
kristalinitas dan mengetahui ukuran kristal dari material yang telah disintesis. Pola
XRD yang dihasilkan dari partikel cerium karbonat dengan penambahan ekstrak
daun gambir sebagai capping agent yang disintesis menggunakan metoda presipitasi
dapat dilihat pada Gambar 4.4. Pola XRD menunjukan 26 pada 10,44° ; 18,68° ;
19,88° ; 27,38° ; dan 29,48° yang terindeks pada bidang (020), (200), (002), (202),
dan (222). Pola difraksi tersebut sesuai dengan standar cerium karbonat oktahidrat
(Cey(C03)3.8H,0) dengan sistem kristal ortorombik berdasarkan standar ICSD
#100027.

Pada hasil sintesis partikel cerium karbonat disetiap penambahan ekstrak
daun gambir dengan variasi konsentrasi semakin besar, ditemukan puncak pengotor
yang belum diketahui pada nilai 26 14,05°, 13,88°, 13,87° dan 14,11°. Partikel cerium
karbonat yang disintesis menggunakan ekstrak daun gambir pada bidang (020)
didapatkan puncak dengan intensitas lebih tinggi pada penambahan EDG 2% vlv,
dapat dilihat pada Gambar 4.4 e). Sedangkan cerium karbonat yang disintesis tanpa
menggunakan daun gambir pada bidang (020) tidak memunculkan puncak pola

difraksi yang menandakan tidak terbentuknya kristal pada bidang (020), dapat dilihat



17

pada Gambar 4.4 b). Hal ini dipengaruhi oleh peran gugus hidroksil (OH) dari ekstrak
daun gambir sebagai capping agent untuk meningkatkan kristalinitas dan kemurnian

partikel cerium karbonat yang disintesis®.

Intensitas (a.u)

10 20 30 40
20(°)

Gambar 4.4 Pola difraksi dari: a) data standar Ce,(C0O3)3.8H,0, b) Ce,(CO3); tanpa
EDG, c) Ce,(COs3)3;+EDG 1%, d) Ce,(CO3)s3+ EDG 1,5% dan e) Ce,(CO3); + EDG 2%

Pada Gambar 4.4 yang menghasilkan pola difraksi XRD dapat digunakan
untuk menghitung ukuran kristal dari partikel cerium karbonat yang telah disintesis.

Ukuran kristal dihitung menggunakan persamaan-Schererr-:

K x4
" B X cosB

Keterangan: D = Ukuran kristal partikel,
K = Faktor bentuk dari kristal (0,9-1)
A = Panjang gelombang dari pancaran sinar-X (1,54056 A)
B = Nilai dari Full Width at Half Maximum (FWHM) (rad)
6 = Sudut difraksi (derajat)*

Ukuran kristal dihitung dari puncak pola difraksi pada bidang hkl (200) untuk
melihat pengaruh penambahan EDG pada sintesis partikel cerium karbonat.

Berdasarkan perhitungan menggunakan persamaan Schererr, partikel cerium
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karbonat yang dihasilkan dengan sintesis tanpa penambahan EDG serta
penambahan EDG 1% dan 1,5 % v/v memiliki ukuran kristal yang hampir sama yaitu
26 nm. Sedangkan partikel cerium karbonat yang disintesis dengan penambahan
EDG 2% v/v memiliki ukuran kristal 19 nm, hasil ini dapat dilihat pada tabel 4.1. Data
analisis puncak pola difraksi XRD dari partikel cerium karbonat dan perhitungan
ukuran partikel pada setiap puncak pola difraksi dapat dilihat pada lampiran 3.

Tabel 4. 1. Ukuran kristal kristal Ce,(CO3)3

Sampel FWHM 26(%) Ukuran Kristal (nm)
Ce,(CO3)3 0,3070 18,48 26,22
Ce(CO3)3 +tEDG 1% 1 0,3070 18,50 26,22
Ce,(CO3)3 +EDG 1,5% 0,3070 18,51 26,22
Ce,(CO3); +EDG 2% 0.4093 18,5144 19,67

4.3.2 Analisis Scanning Electron Microscope (SEM)

Karakterisasi menggunakan Scanning Elektron Microscope (SEM) dilakukan untuk
mempelajari morfologi dan bentuk dari partikel cerium karbonat yang telah disintesis
dengan penambahan ekstrak daun gambir sebagai capping agent dan sintesis tanpa
penambahan ekstrak daun gambir. Analisis SEM dilakukan pada sampel partikel
cerium karbonat tanpa penambahan EDG, penambahan EDG 1% v/v dan
penambahan EDG 2% v/v. Pada Gambar 4.5 merupakan hasil foto analisis SEM dan
histogram data distribusi ukuran partikel’' cerium karbonat. dengan perbesaran
10.000x.

Berdasarkan hasil analisis SEM pada Gambar 4.5 dapat diamati bahwa
partikel cerium karbonat berbentuk batangan dan distribusi ukuran partikel diatas 100
nm yang dinyatakan dalam bentuk histogram pada setiap variasi konsentrasi
penambahan EDG. Partikel cerium karbonat yang disintesis tanpa penambahan
ekstrak daun gambir dapat diamati bahwasanya partikel yang terbentuk masih ada
yang mengalami aglomerasi, dapat dilihat pada Gambar 4.5 a). Sedangkan partikel
cerium karbonat yang disintesis dengan penambahan konsentrasi EDG yang
berbeda, didapatkan bahwa partikel cerium karbonat berbentuk batangan menjadi
lebih seragam dan distribusi ukuran partikel menjadi lebih kecil yang terdapat pada
penambahan konsentrasi EDG 1% v/v, hal ini dapat dilihat pada Gambar 4.5 b).
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Gambar 4.5. Foto SEM dan distribusi lebar partikel a) Ce,(CO3)3, b) Ce,(CO3); +
EDG 1% vlv, c) Ce,(CO3)3 + EDG 2% viv

Pada Gambar 4.5 c) menyajikan foto SEM dan histogram distribusi dari
partikel cerium karbonat pada penambahan EDG dengan konsentrasi 2% v/v.
Penambahan konsentrasi EDG yang meningkat, maka seharusnya untuk ukuran
partikel menjadi lebih kecil disebabkan adanya pengaruh dari EDG sebagai capping
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agent™. Akan tetapi morfologi menjadi rusak dan ukuran partikel menjadi lebih besar,
yang terlihat pada Gambar 4.5 c). Hal ini diduga karena semakin meningkatnya
konsentrasi EDG pada proses sintesis maka jumlah senyawa EDG menjadi berlebih
menyebabkan molekul menjadi besar serta adanya efek sterik yang dapat
menghalangi ion karbonat (COs*) menjadi kompleks. Kereaktifan senyawa-senyawa
polifenol pada EDG dipengaruhi oleh jumlah gugus hidroksil yang ada pada molekul
senyawa tersebut ketika digunakan sebagai capping agent®®. Maka ada batas
optimal digunakannya sebuah senyawa yang berguna sebagai capping agent untuk
mendapatkan hasil sintesis suatu partikel dengan morfologi yang baik*’. Berdasarkan
penelitian Hu et.al (2017), didapatkan hasil partikel cerium karbonat berbentuk
kelopak menjadi kecil untuk distribusi—ukuran partikelnya dengan meningkatkan
konsentrasi surfaktan sebagai' capping agent dan ‘dispersibilitas mencapai tingkat
terbaik saat konsentrasi surfaktan 0,9 g/L. Konsentrasi surfaktan yang ditambahkan
diatas 0,9 g/L menjadikan morfologi partikel menjadi rusak dan tidak teratur, hal ini
sangat dipengaruhi oleh efek sterik yang menghalangi COs* menjadi kompleks™*.
4.3.3 Analisis Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Analisis FTIR dilakukan untuk mengidentifikasi gugus fungsi aktif atau interaksi yang
terdapat antar atom pada ekstrakidaun gambir yang berperan dalam pembentukan
partikel cerium karbonat sebagai capping agent. Hasill analisis FTIR partikel cerium
karbonat dan penambahan ekstrak daun gambir sebagai capping agent yang diukur
dari bilangan gelombang 400-4000 cm™ ditunjukan pada Gambar 4.6.

Pada Gambar 4.6 terlihat adanya serapan pada bilangan gelombang 3203,3
cm™?, 3196,2 cm™, dan 3162,6 cm™ yang merupakan vibrasi ulur (stretching) gugus
hidroksil (-OH) dalam’ air dan senyawa feonlik*®®. Terdapat pergeseran bilangan
gelombang dari 3196,2 cm™ menjadi 3162,6 cm™ pada penambahan EDG dengan
konsentrasi 1% v/v dan 2% v/v yang menandakan pengikatan gugus hidroksil
dengan partikel cerium karbonat*®. Kemudian pada Gambar 4.6 terdapat serapan ion
karbonat pada bilangan gelombang 1469,7 cm™, 14725 cm™, dan 1464,5 cm™
dikaitkan dengan adanya vibrasi (O-C-O), selanjutnya serapan pada bilangan
gelombang 840,2 cm™, 840,5 cm™, dan 839,5 cm™ dikaitkan dengan adanya vibrasi
ikatan (11-CO5%) dan serapan pada bilangan gelombang 743,1 cm™, 742,9 cm™, dan
741,8 cm? dikaitkan dengan adanya vibrasi ikatan (0-COs;*)?!. Serapan pada
bilangan gelombang 1363,3 cm™, 1364,3 cm™, dan 1361,0 cm™ dikaitkan dengan
adanya (Ce-O-Ce)** dan serapan pada bilangan gelombang 632,09 cm™, 633,47 cm
! dan 631,87 cm™ dikaitkan dengan adanya vibrasi ikatan (Ce-O)*. Pada Gambar
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4.6 intensitas transmisi Ce-O yang disintesis dengan penambahan EDG lebih rendah
dari pada yang disintesis tanpa EDG, maka hal ini menunjukan ukuran kristal yang
lebih kecil menyerap lebih banyak foton*’. Hasil ini menegaskan bahwa keberadaan

gugus hidroksil (OH) pada senyawa fenolik dari ekstrak daun gambir mampu
mencegah pertumbuhan kristal.

Transmitan (%)
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Gambar 4.6 Spetrum FTIR partikel a) Ce,(CO3); tanpa EDG, b) Ce»(CO3); + EDG 1%
vlv, dan c) Ce,(CO3);+ EDG 2%
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BAB V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian, dapat disimpulkan bahwa pada penelitian ini partikel
cerium karbonat telah berhasil disintesis menggunakan ekstrak daun gambir sebagai
capping agent dan menggunakan amonium karbonat sebagai zat presipitan dengan
menggunakan metode presipitasi dengan hasil akhir berupa serbuk berwana putih
sampai putih kekuningan. Hasil analisis dengan X-Ray Diffraction (XRD) menunjukan
bahwa cerium karbonat yang terbentuk adalah ortorombik dengan tingkat kritalinitas
yang baik seiring penambahan ekstrak daun gambir yang dilihat dari intensitas tinggi
puncak pola difraksi. Didapatkan ‘ukuran ‘kristal"menggunakan persamaan Scherrer
pada hkl (200) berkisar antara 19 nm - 26 nm. Hasil Analisis Scanning Electron
Microscope (SEM) menunjukan bahwa partikel cerium karbonat yang dihasilkan
berbentuk batangan. Partikel cerium karbonat berbentuk batangan menjadi lebih
terdispersi optimal pada penambahan konsentrasi EDG 1% v/v tetapi morfologi
menjadi lebih tidak teratur dan rusak yang terlihat pada penambahan EDG dengan
konsentrasi 2% v/v. Hasil analisis, Fourier Transform Infra Red (FTIR) menunjukan
bahwa pita serapan yang dihasilkan dari sintesis partikel cerium karbonat dengan
penambahan variasi konsentrasi EDG pada beberapa bilangan gelombang
menunjukan adanya pergeseran serapan gugus hidroksil pada bilangan gelombang
3196,2 cm™ menjadi 3162,6 cm™ yang menandakan adanya pengikatan gugus
hidroksil dengan partikel cerium karbonat. Kemudian juga muncul serapan cerium
berupa vibrasi (Ce-O-Ce) dan vibrasi'(Ce-O), serta serapan karbonat berupa vibrasi
(O-C-0), vibrasi ikatan (T-COs”) dan vibrasi ikatan (5-COs%). Dari hasil sintesis dan
karakterisasi didapatkan partikel cerium karbonat dengan morfologi yang baik dan
ukuran partikel yang hampir seragam pada partikel cerium karbonat dengan
penambahan konsentrasi ekstrak daun gambir sebesar 1% v/v.

5.2. Saran

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat dipelajari pengaruh penambahan
ekstrak daun gambir sebagai capping agent terhadap morfologi dan ukuran partikel
yang disintesis dengan metoda presipitasi. Untuk penelitian selanjutnya, sintesis
partikel cerium karbonat Ce,(COs3); dapat dilakukan dengan metoda sintesis yang
lain, serta menggunakan tanaman dengan variasi yang berbeda sebagai capping

agent.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Skema Kerja

1.

2.

Skema Kerja Preparasi Ekstrak Daun Gambir

Daun Gambir

- dihaluskan daun gambir yang telah dikeringkan pada tempat yang
terlindungi dari matahari

- disimpan serbuk pada tempat yang terlindungi dari matahari

- ditambahkan akuades dengan perbandingan 1:10

- direbus selama * 2 jam pada suhu 60°C

- disaring larutan dan diambil filtratnya

- dibuat ekstrak daun gambir memiliki konsentrasi yang berbeda yaitu
(1% ; 1,5% ; 2%) viv

Ekstrak Sampel

Skema Kerja Sintesis Partikel Cerium Karbonat
CG(NOg)g.GHzO dan (NH4)2C03

- dilarutkan masing-masing dengan akuabides pada gelas piala 100 mL

dengan konsetrasi yang terbentuk masing-masingnya 0,05 molL™

|
Larutan Cerium Nitrat Larutan Amonium Karbonat

- ditambahkan ekstrak daun gambir dengan konsentrasi (1% ;
1,5% ; 2%) viv

- diaduk campuran terus menerus selama 20 menit.

- dipanaskan dengan hot plate stirrer-dan suhu dipertahankan
pada 30 °C.

- ditambahkan (NH,4).,CO3; ke dalam campuran yang dihasilkan

- disimpan dalam gelas kimia selama 1 jam

- dicuci produk tiga kali dengan air suling dan etanol

- dikeringkan dalam oven pada suhu 70 °C

Partikel Cerium Karbonat

Dikarakterisasi XRD, SEM, FTIR
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Lampiran 2. Perhitungan Dasar

1. Perhitungan massa Ce(NO3)3.6H,O 0.05 M
0,05 mol 1L 434,22

massa = 50 mL X = 1,085 gram
1L 1000 mL 1 mol
2. Perhitungan Massa (NH4).CO3z 0.05 M
) 5 l L )
Massa = 50 mL x 222710 L 2609 gram _ 0,24 gram
1L 1000 mL 1 mol

3. Perhitungan volume ekstrak daun gambir 1% v/v

Volume = 100% x V; = 100 mL X 1%
V. = 100 mL X 1%
T 100%
4. Perhitungan volume ekstrak daun gambir 1,5% v/v
Volume = 100% X V; = 100 mL X 1,5%
100 mL X 1,5%
Vi= " 0%
5. Perhitungan volume ekstrak daun gambir 2% v/v
Volume = 100% X V; = 100 mL X 2%

, _loomLx2%
1= " 1p0% ™

6. Perhitungan stoikiometri
mol Ce(NO3); = 0,05 M x 50 mL = 2,5 mmaol
=0,0025 mol
mol (NH4),CO3; = 0,05 M x 50 mL = 2,5 mmol
=0,0025 mol

=1mL

= 1,5 mL

2C€(NO3)3 + 3(NH4)2C03 —_— Cez(co;;)g + 6NHsNO;

m 0,0025 mol 0,0025 mol - -
b 0,0017 mol 0,0025 mol 0,0025 0,0025
S 0,0008 mol - 0,0025 0,0025

Sisa reaksi antara Cerium nitrat dan amonium karbonat adalah 0,0008 mol

cerium nitrat yang larut pada saat pencucian dengan akuades dan etanol.
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Lampiran 3. Perhitungan Ukuran Kristal

Persamaan Deybe-Scherrer :

K x2
" B x cosb

Keterangan: D = Ukuran kristal partikel,
K = Faktor bentuk dari kristal (0,9)
A = Panjang gelombang dari pancaran sinar x (1,54056 A)
B = Nilai dari Full Width at Half Maximum (FWHM) (rad)
6 = Sudut difraksi (derajat)

Tabel ukuran kristal Ce2(COz)s

26 FWHM  A(nm) K Ukuran Kristal
18.4772 10,3070 1,5406 0,9 26.21724436
37.4623 0,3070 1,5406 0,9 27.32437579
18,5058 0,3070 1,5406 0,9 26,2183
18,5144 0.4093 1,5406 0,9 19,6655

Tabel ukuran kristal Ce,(COs)s + EDG 1% viv

26(°)  FWHM  A(nm) K Ukuran Kristal
10.3846 0.4093 1,5406 0,9 19.48942626
13.7654 0.614 1,5406 0,9 13.03249923
18.4971 0.307 11,5406 0,9 26.21798533
21.0842 0.8187 1,5406 0,9 9.870141698
27.2543 0.4093 1,5406 0,9 19.97166578
29.3355 0.307 11,5406 0,9 26.74889794

31.7692 0.7164 1,5406 0,9 11.52943309



34.6841

37.5653

44.4731

48.0371

0.307

0.307

0.7164

0.614

1,5406

1,5406

1,5406

1,5406

0,9

0,9

0,9

0,9

27.10949847

27.33271748

11.98015217

14.16508324

Tabel ukuran kristal Ce,(CO3); + EDG 1,5% v/v

26(°)  FWHM  A(nm) K Ukuran Kristal
10.4092 0.307 1,5406 0,9 25.98429306
18,5058  0.307 1,5406 k 0,9 26.21830954
21.0824 0.614 1,5406 0,9 13.1606863
27.2951 0.307 15406 0,9 26.62901941
29.3305 0.307 11,5406 0,9 26.74859247
34.6083 0.307 1,5406 0,9 27.1039058
37.6157 0.614 1,5406 0,9 13.66840457

Tabel ukuran kristal Ce,(COs)s+ EDG 2% viv

260> FWHM A(nm) K Ukuran Kristal
10.3798 0.307 1,5406 0,9 25.98368668
14.1177 0.307 1,5406 0,9 26.07479807
18.5144 0.4093 1,5406 0,9 19.66557406
19.8169 0.307 1,5406 0,9 26.26899227
21.4179 0.307 11,5406 0,9 26.33583352
22.4162 0.307 11,5406 0,9 26.38029619
27.3165 0.307 1,5406 0,9 26.63022739
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29.2981

33.1676

34.6504

37.633

39.1939

41.7223

42.9223

44.3403

46.0333

48.2845

49.7718

56.0944

0.307
0.307
0.307
0.307
0.307
0.307
0.307
6:307
0.307
0.4093
0.614

0.614

1,5406
1,5406
1,5406
1,5406
1,5406
1,5406
1,5406
1,5406
1,5406
1,5406
1,5406

1,5406

0,9

0,9

0,9

0,9

0,9

0,9

0,9

0,9

0,9

0,9

0,9

0,9

26.74661448

27.00028534

27.10701027

27.33821513

27.46825299

27.69251382

27.80499845

27.94306927

28.11539372

21.26986801

14.2629286

14.66027632
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