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Abstrak— Pada penelitian ini telah disintesis padatan CaF, dan
CuO/CaF,. Padatan CaF, disintesis menggunakan metode sol-gel
sedangkan pacatan CuO/CaF, disintesis menggunakan metode
impregnasi. Semua padatan yang telah disintesis kemudian
dikarakterisasi dengan XRD untuk mengetahui strukturnya.
Impregnasi CuO pada pendukung CaF, dengan variasi loading
CuO 2,5; 5; 7,5; 10 dan 15 %w/w ternyata tidak mengubah
struktur awal CaF,. Seiring dengan bertambahnya loading Cu
yang diimpregnasikan pada pendukung CaF,, intensitas puncak
karakteristik CuO semakin meningkat sedangkan puncak
karakterisik dari CaF, menurun.
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I. PENDAHULUAN

KSIDA tembaga (II) (CuO) merupakan semikonduktor

tipe-p dengan bandgap yang sempit, yaitu 1,2 eV.
Karakteristik ini sangat menarik dalam bidang elektrokimia
dan sifat katalitik [1]. CuO mendapat perhatian yang besar
karena dapat diaplikasikan dalam banyak bidang, seperti
katalis, sensor gas dan superkonduktor [2]-[4]. CuO
mempunyai keuntungan dalam hal struktur yang bervariasi,
seperti ~ nanowires, nanoribbons, hollow, dendrites,
dandelions, pricky, flowers dan film [5]-[15]. Ada beberapa
metode yang dapat digunakan unuk mendapatkan partikel
CuO ultrafine, yaitu metode presipitasi [16], freeze-drying
[17] dan sol-gel [18]. Selain diaplikasikan pada penggunaan
katalis secara tunggal, CuO juga dapat diaplikasikan sebagai
katalis dengan didukung oleh suatu pendukung.

Xiaoyuan [19] telah berhasil melakukan sintesis dan
karakterisasi CuO yang berpendukung CeO, dan menyatakan
bahwa terdapat kemiripan strukur antara CeO, dengan CaF,.
Menurut Stevenson [20], persenyawaan fluorida memiliki
beberapa macam bentuk antara lain bentuk kristal tunggal,
keramik dan glass-keramik yang diaplikasikan pada bidang
optik. Menurut Quan [21], CaF, memiliki beberapa
karakterisktik, yaitu permukaan yang luas, kekerasan yang
tinggi dan stabilitas termal yang bagus. Berdasarkan
karakteristik tersebut, CaF, berpotensi digunakan sebagai
pendukung. Selain sebagai optik dan pendukung, CaF, juga
memiliki beberapa aplikasi antara lain pada bidang kesehatan
gigi [22] dan antibakterial [23].

Menurut Hai-liang [24], struktur dan keberadaan prekursor
suatu logam dalam larutan impregnasi memiliki dampak
terhadap sifat fisiknya, seperti difusi komponen logam pada

pendukung, interaksi antara logam dengan pendukung selama
proses kalsinasi dan struktur-kuantitas-dispersi dari fasa aktif.
Zou [25] mengatakan jika suatu padatan hasil impregnasi akan
diaplikasikan sebagai katalis, maka perbedaan loading dapat
berdampak pada struktur dan pendispersian dari fasa aktif.
Selain itu, ada suatu hubungan antara struktur fasa aktif dan
aktivitas katalitik [26]. Oleh karena itu, pada penelitian ini
perlu dilakukan pengamatan mengenai struktur padatan
CuO/CaF, dengan loading CuO yang divariasi. Tujuan
penelitian ini adalah untuk mengetahui pengaruh jumlah
loading CuO pada struktur CuO/CaF,.

II. METODOLOGI PENELITIAN

A. Sintesis

Pendukung CaF, dibuat dengan mengadopsi metode sol-gel
yang telah dilakukan oleh Murwani [27]. Ca(NO;),*4H,0
dalam etanol (Merck) direaksikan secara stoikiometri dengan
HF (Merck) hingga terbentuk gel dan diperam. Selanjutnya
gel disaring, dikeringkan dan dikalsinasi pada suhu 400°C.

Sintesis CuO/CaF, dilakukan menggunakan metode
impregnasi. Padatan CaF, dicampur dengan larutan CuCl, dan
diaduk hingga terbentuk bubur. Bubur lalu dikeringkan dan
dikalsinasi pada suhu 400°C. Banyaknya larutan CuCl, yang
digunakan bergantung pada loading CuO, yaitu 2,5; 5; 7,5; 10
dan 15 %w/w.

B. Karakterisasi

Semua padatan hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan
Difraksi Sinar-X (XRD) X’pert Philips dengan sumber sinar-X
Cu-K, dan sudut 26 20-80° lalu dicocokkan dengan database
JCPDS-Internal Centre of Diffraction Data PCPDFWIN tahun
1997 untuk mengetahui strukturnya.

III. HASIL DAN PEMBAHASAN

A. Padatan CaF,dan Karakterisasi

Padatan CaF, disintesis menggunakan metode sol-gel.
Metode sol-gel adalah metode yang didasarkan pada hidrolisis
dan polimerisasi kondensasi dari prekursor. Reaksi hidrolisis
dan polimerisasi yang sempurna dapat diperoleh dari
pemilihan pelarut yang tmempunyai titik didih tidak terlalu
rendah dan tidak melebihi titik didih dari pelarut air karena air
merupakan pelarut dari HF. Oleh karena itu, pada penelitian
ini dipilih pelarut etanol. Pemilihan pelarut etanol ini
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diharapkan agar reaksi hidrolisis dapat berlangsung sempurna.
Selain itu, keberadaan pelarut juga dipertimbangkan untuk
reaksi polimerisasi kondensasi. Jika reaksi polimerisasi terjadi
sempurna, maka pembentukan gel juga akan sempurna.
Tahapan awal adalah reaksi antara  prekursor
Ca(NOs),°4H,0 dengan HF. Reaksi tersebut menghasilkan
sol berwarna putih. Sol tersebut semakin lama akan
membentuk gel dengan adanya pengadukan yang homogen.
Gel yang sudah terbentuk kemudian diperam selama beberapa
saat sampai pembentukan gel sempurna. Gel yang sudah
terbentuk kemudian disaring dan dikeringkan. Proses
pengeringan ini bertujuan untuk menghilangkan sisa pelerut
yang masih ada pada gel. Oleh karena pelarut yang digunakan
pada sintesis ini adalah pelarut etanol dan air, maka
pengeringan. Proses pengeringan ini menghasilkan gel kering
(xerogel) berwarna putih. Xerogel yang dihasilkan kemudian
dikalsinasi untuk mendekomposisi sisa pengotor dari padatan.
Oleh karena padatan yang disintesis ini akan diaplikasikan
sebagai katalis, maka adanya sedikit pengotor dapat
mempengaruhi sifat katalitik dari katalis itu sendiri [28].
Reaksi yang terjadi pada sintesis CaF, ini yang melibatkan
adanya reaksi hidrolisis dan polimerisasi kondensasi adalah
sebagai berikut :
Ca(NO3)2'4H20(etamD + 2HF(aq) > Can(s) + 2HNO3(aq) +
4H20(1)
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Gambar. 1. Difraktogram CaF,.

Padatan CaF, hasil sintesis kemudian dikarakterisasi dengan
XRD dan difraktogram yang diperoleh dari hasil karakterisasi
disajikan pada Gambar 1. Difraktogram CaF, yang diperoleh
dicocokkan dengan dengan database JCPDS-Internal Centre
of Diffraction Data PCPDFWIN tahun 1997. Database yang
sesuai adalah PDF No.35-0816, yaitu kristal CaF, memiliki
sistem kubus berpusat muka. Puncak utama terletak pada 26
28,27; 47,01 dan 55,76°. Difraktogran tersebut juga
dicocokkan dengan prekursor Ca(NOs), (PDF 07-0204) agar
diketahui muncul tidaknya prekursor dan CaO (PDF 82-1691).
Pada difraktogram hasil sintesis sudah tidak muncul puncak
kedua senyawa tersebut. Berdasarkan analisis tersebut dapat
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dinyatakan bahwa pada hasil sintesis ini hanya terdapat fasa
tunggal CaF,.

B. Padatan CuO/CaF,dan Krakterisasi

CuO/CaF, disintesis dengan metode impregnasi mirip
seperti yang telah dilakukan oleh Ali [29]. Jika padatan akan
diaplikasikan sebagai katalis, maka perlu diamati pengaruh
loading katalis. Hal ini sesuai dengan penelitian yang telah
dilakukan oleh Shen [30] yang mengatakan bahwa loading
katalis akan mempengaruhi aktivitas dari katalis itu sendiri.
Pada penelitian ini diamati pengaruh loading CuO yang
diimpregnasikan pada pendukung CaF.,.

Impregnasi dilakukan dengan cara merendam padatan CaF,
dalam larutan CuCl, sambil diaduk terus menerus pada suhu
80°C hingga terbentuk bubur. Sebelum menjadi bubur, larutan
CuCl, berwarna biru. Warna biru ini mengindikasikan
terbentuknya ion tetraakuokuprat(Il), [Cu(H,O)]™ [31].
Larutan CuCl, yang ditambahkan sesuai dengan loading Cu,
yaitu 2,5; 5; 7,5; 10 dan 15 % w/w pada CaF.,.

Keberhasilan dari proses impregnasi yang dilakukan pada
penelitian ini bergantung pada suhu reaksi. Pemilihan suhu
reaksi ini penting karena keberadaan pelarut pada proses
impregnasi diupayakan berkurang secara bertahap. Pelarut
dihilangkan secara bertahap bertujuan untuk pembentukan
bubur yang sempurna. Jika pelarut dihilangkan secara spontan,
maka dikhawatirkan bubur yang terbentuk tidaklah homogen
atau tidak sempurna. Setelah menjadi bubur, bubur
dikeringkan pada suhu dimana pelarut yang ada pada larutan
CuCl, hilang. Pelarut yang dimaksud adalah air sehingga
pengeringan dilakukan pada suhu dimana air dapat
dihilangkan. Proses pengeringan ini menghasilkan padatan
berwarna abu-abu. Warna abu-abu ini berasal dari warna asal
padatan CuO, yaitu hitam [32]. Berdasarkan pengamatan,
ternyata besarnya loading CuO tidak mempengaruhi intensitas
warna dari padatan tersebut.

Padatan =~ CuO/CaF, yang  dihasilkan  kemudian
dikarakterisasi menggunakan XRD. Difraktogram CuO/CaF,
yang diperoleh dicocokkan dengan dengan database JCPDS-
Internal Centre of Diffraction Data PCPDFWIN tahun 1997.
Difraktogram hasil impregnasi CuO pada pendukung
ditampilkan pada Gambar 2. Difraktogram tersebut
menunjukkan bahwa muncul puncak-puncak dari kedua
senyawa, baik CaF, maupun CuO. Puncak CuO yang mulai
muncul pada 26 32,5 dan 38,7° pada loading Cu 2,5% w/w
menandakan bahwa pada loading tersebut sudah terdapat CuO
yang terdispersi pada permukaan pendukung CaF,. Hal ini
mirip seperti yang dilaporkan oleh Zhang [33] yang
menyatakan bahwa munculnya puncak CuO dari senyawa
CuO/y-ALO; karena CuO sudah terdispersi pada permukaan
v-Al,O;. Puncak karakteristik dari CaF, dan CuO ditunjukkan
dengan tanda ( &) dan ( =) secara berturut-turut.

Pada Gambar 2 terlihat bahwa semakin besar loading CuO
pada pendukung katalis CaF,, maka semakin tinggi intensitas
puncak-puncak karakteristik dari CuO. Intensitas puncak
karakteristik CuO yang semakin tinggi menunjukkan bahwa
semakin banyak kristal CuO yang terdispersi pada permukaan
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padatan CaF, tersebut dan sesuai dengan penelitian yang
dilakukan oleh Zhang [33].
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Gambar 2. Difraktogram CuO/CaF,: (a) CaF,, CuO/CaF, dengan
variasi loading Cu (b) 2,5%, (¢) 5%, (d) 7,5%, (e) 10% dan (f)15%
w/w.

Iv. KESIMPULAN

Berdasarkan pengamatan yang telah dilakukan, impregnasi
oksida logan CuO pada pendukung CaF, dapat mempengaruhi
struktur dan luas permukaan padatan CaF,.Pada data XRD
menunjukkan bahwa semakin bertambahnya loading CuO
yang diberikan pada pendukung CaF,, semakin tinggi pula
intensitas puncak karakteristik dari CuO. Namun, tetap
mempertahankan struktur awal dari CaF,, yaitu kubus.
Penelitian ini penting untuk mengetahui pengaruh loading dari
oksida tembaga (II) pada pendukung jika material tersebut
nantinya akan diaplikasikan misalnya sebagai Kkatalis.
Pengaruh yang diinginkan biasanya tentang peningkatan
aktivitas katalitik terhadap suatu reaksi tertentu. Penelitian
selanjutnya diharapkan dapat mengembangkan lagi dan
mempelajari lebih lanjut tentang efek impregnasi terhadap
aplikasi tertentu.
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