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ABSTRACT

Intercalation of oligomeric chromium(lll) polycation species in layered tetratitanates was prepared by three
steps: 1) ion-exchange of H" for K* in potasium tetratitanates, 2) intercalation of n-alchylamine (n-propylamine, n-
butylamine, n-amylamine, and n-hexylamine) compounds in layered hydrogen tetratitanates by adding an aqueous
solution of 5M n-alchylamine to hydogen titanates with stiring at room temperature, and 3) intercalation of
oligomeric chromium(lll) polycation species by mixing butylamine-intercalated tetratitanates with an aqueous
solution of CrCls.6H,0 at pH various. The procedure was carried out by Chimie Douce method. The results showed
that all of n-alchylamine-intercalated tetratitanates crystallize on monoclinic crystal system with the Bravais lattice C.
The hight intensity of the first peaks (200) indicated that butylamine and amylamine-intercalated tetratitanates have
a remarkably high crystallinity without impurities phase. The interlayered distance (d) and the lattice parameter
projected along a increase with increasing the amount of C-atoms in n-alchylamine. At pH=1.3, [CrCI(H,0)s]** or
[CrCl,(H,0)4]" species was pillared more efective in layered tetratitanates than [Cr(H,0)e]*" spesies and just one
spesies, Cr(H,0)e]*" at pH=1.7. On the contrary, [Cr(OH)(H,O)s]** or [Cr(OH),(H,0)s]* was intercalated more

effevtive than [Cr(H,0)]** species at pH=5.3.

Keywords: tetratitanates, intercalation, oligomeric chromium(lil) species, Chimie Douce.

PENDAHULUAN

Kajian pilarisasi senyawa anorganik dengan
struktur lapis (host) oleh senyawa organik ataupun
anorganik (guest) bertujuan untuk mendapatkan
senyawa yang berguna dalam kehidupan, antara lain:
sensor cahaya, degradasi senyawa organik yang
berbahaya di lingkungan, optik nonlinear, kolektor
radiasi sinar UV, fotokromis, pemeka cahaya dan
luminesens [1]. Clearfield mengemukakan bahwa ada 2
model interaksi host-guest yang mungkin dalam
pilarisasi yaitu pilarisasi guest yang bebas bergerak
(mobile guest) ke dalam kekosongan matrik host: xA +
ooy[Z] > Accyy[Z], dan pilarisasi spesies guest melalui
reaksi pertukaran berikut: XA + B,[Z] & AJZ] + xB,
dengan « merupakan simbol kekosongan [2].

Senyawa titanat dengan rumus M,TiO, ..

membentuk struktur lapis apabila nilai n = 3, 4 dan 5,
sedangkan n = 6, 7 dan 8 membentuk struktur lorong
(tunnel). Atom alkali M menduduki posisi antar lapis atau
lorong. Struktur ikatan kovalen tersusun dari rantai
identik n oktahedral TiOg terdistorsi yang saling
terhubung melalui samping. Oktahedral ini membentuk
rantai zig-zag melalui puncak oktahedral pada arah C

dan b yang memberikan bentuk lapis pada struktur.
Karakter  bidimensional  titanat  struktur  lapis
memungkinkan mobilitas yang besar dari kation dalam
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ruang antar lapis, sehingga terjadi pertukaran ion
positif oleh ion organik ataupun anorganik. Struktur
ideal lapis M,Ti,Ozn+1 dapat dituliskan berdasarkan
struktur sederhana NaCl dalam 3 bidang pararel A, B
dan C dengan komposisi yang berbeda (bidang A :
[C][Q], bidang B : [Ti][O] dan bidang C : [][C]), seperti
pada Tabel 1. Struktur ideal tetratitanat M, Ti,O, dapat
dituliskan dalam bentuk simbol rumus [(ABBAC),AAC] |
atau [Tig[1,:][O,,[]] dengan 4/5 posisi kekosongan
(vacancies) oksigen yang diisi oleh alkalin M. Kristal
K,TiyOg termasuk dalam sistem monoklinik, grup ruang
C2/m, dan parameter kisi: a = 18,17(1) A; b = 3,789(6)
A; ¢ = 12,025(6) A, dan B = 106,30(4)° [3], sedangkan
K,Ti,04.3H,0 telah disintesis dan dikarakterisasi oleh
Marchand et al. [4] termasuk dalam sistem kristal
monoklinik, dan grup ruang C2/m, dengan parameter
kisi: a = 22,17(18) A; b = 3,79(2) A; ¢ = 12,01(7) A dan
B =104,7(8)°.

lon Cr(lll) dalam larutan air mengalami hidrolisis
membentuk berbagai polikation yang tergantung atas
pH lingkungannya yaitu [Cr(OH.)s]**, [Cr(OH),
(OHz)s]"”, [Cra(OH)(OHo)e]™", [Cra(OH)s(OHz)10]™", dan
[Cr,O(OH)s(OH,)10]°" [5]. Pilarisasi polikation tersebut
dalam struktur lapis logam oksida sangat menarik
untuk bahan kajian dari segi produk maupun
pengetahuan dan teknik. Umumnya, peneliti memiliki
alasan yang sama mempelajari pilarisasi oligomer
polikation anorganik ke dalam suatu struktur lapis
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Tabel 1. Urutan bidang sebagai fungsi jumlah oktahedral pada struktur layer

Jumlah oktahedral Asal bidang Rumus Urutan bidang
Layer oo (130) [Tio 5][04 ] (ABBAC) _
(110) (ABCBA) |
5 (M2TisOyy) (001) [Ti1o 18][O22 6] [(ABBAC),AAC] |
4 (M,TisOg) (001) [Tigll15][O18 5] [(ABBAC),AAC]
3 (M:Tiz0Ov) (001) [Tie12][O14la] [(ABBAC),AAC],
Keterangan: [J = kekosongan
oksida yaitu pembentukan material berpori yang Canberra model 2000, Spectroscopy Amplyfier Ortec

berguna sebagai katalis dan material penyaring. Chen et
al. berhasil memilarkan polikation spesies Cr(lll) pada
struktur lapis titanoniobat (TiNbOs) menggunakan
prekusor Cr(O,CCHgs); sebagai sumber spesies Cr(lll)
[6]. Huo et al. telah berhasil memilarkan senyawa
NH»(CH,)sSi(OC,Hs); ke dalam lapis anion tetratitanat
(TisOs*) [7], sedangkan polimer-{Ti(IlV)  okso
hidroksida}HTiINbOs dihasilkan dari pilarisasi polimer
spesies Ti(IV) ke dalam anion titanoniobat (TiNbOs) [8].
Adanya pH lingkungan yang bervarisasi,
memungkinkan berbagai polikation Cr(lll) terbentuk dan
dapat terpilar dalam lapis. Pemilaran polikation spesies
Cr(lll) tidak dapat dilakukan secara langsung, tetapi
harus dibantu suatu pengungkit (n-alkilamin). Panjang
rantai pengungkit mempengaruhi jarak antar lapis
struktur host. Berdasarkan hal-hal di atas, penelitian ini
bertujuan: (1). mengetahui struktur dan kristalinitas
material hasil pilarisasi berbagai jenis n-alkilamin pada
lapis anion tetratitanat dan (2). mengetahui jenis spesies
polikation Cr(lll) yang terpilar ke dalam lapis anion
tetratitanat pada berbagai kondisi pH lingkungan.

METODE PENELITIAN

Bahan

Bahan yang diperlukan: K,CO; (Merck, 99,9%),
anatas (Merck, 99,9%), HCI (Merck, 37%), AlICl:.6H,0O
(Merck), CrCl;.6H,O (Merck), NaOH, propilamin
(Aldrich, 99 %), butilamin (Aldrich, 99 %), amilamin
(Aldrich, 99 %), heksilamin (Aldrich, 99 %), dan
akuades.

Alat

Peralatan yang digunakan: alat saring, timbangan,
tungku pemanas, oven, pengaduk magnet, labu ukur,
cawan proselin, penyaring Buchner, pH-meter, pompa
vakum dan timer.

Identifikasi sistem kristal, grup ruang dan
parameter kisi dilakukan dengan diffraktometer sinar-X
merk Shimadzu XRD-6000 yang ada di Lab. Sentral,
UNS, dengan sumber sinar-X dari Cu Ko, (A=1,5406 A),
tegangan 40 kV dan arus 30 mA.

Analisis kadar Ti dan Cr dengan spektrometer
pendar sinar-X (X-Rays Fluorescence) dengan detektor
Si(Li) yang ada di BATAN Yogyakarta, Power Supply

model 452, Bias Supply model 459, Multi Chanel
Analg/zer Canberra model 8100, sumber eksitasi Ti(IV)
dari *°Fe dan untuk kromium(lil) dari *>Am.

Prosedur Kerja

Sintesis kalium tetratitanat

Kalium tetratitanat (K3Ti400) disintesis
menggunakan metode keramik sebagaimana telah
dilakukan oleh Sazaki et al. [9]. Masing-masing
reaktan: anatas (TiO) (>99,9 %) dan kalium karbonat
(K2CO3) (>99,9 %), dipanaskan pada temperatur 100
°C selama 24 jam. Selanjutnya, ditimbang dan
dicampur sebanyak 18,364 g K,CO; dan 38,608 g
anatas, kemudian digerus hingga halus dan dikalsinasi
pada temperatur 800°C selama 24 jam. Hasil kalsinasi
digerus dan dikalsinasi kembali pada 1000 °C selama
2x24 jam. Pencucian dilakukan untuk menghilangkan
K>0 yang mungkin terbentuk, kemudian kristal tersebut
dipanaskan 40 °C selama + 2 jam.

Pertukaran kationik K* dalam kalium tetratitanat
oleh H*

Hidrogen tetratitanat (H,Ti;Og) dihasilkan dari
pertukaran K' pada K,Ti;Os dengan H" melalui
perendaman dan pengadukan dalam larutan 1 M HCI.
Perbandingan padatan K,Ti;Og terhadap larutan asam
sebesar 1 g / 100 mL. Sebanyak 20 g K,TisOg
dilarutkan ke dalam 2 L larutan 1 M HCI selama 3x24
jam pada temperatur kamar. Larutan 1 M HCI
dilakukan penggantian larutan baru setiap 24 jam.
Padatan dicuci dengan akuades hingga bebas asam
(pH filtrat ~ 5-6) dan dikeringkan pada temperatur
kamar.

Pilarisasi lapis titanat oleh n-alkilamin (C,Hz,.+1NH,
n = 3,4,5 dan 6)

Pilarisasi n-butilamin dilakukan melalui
pencampuran dan pengadukan 7 gram H,Ti;Og ke
dalam 70 mL butilamin (5 M) selama 7 hari pada
temperatur kamar. Pilarisasi n-propilamin, n-amilamin,
atau n-heksilamin, masing-masing sebanyak 1 g
H,Ti4O9 dicampur dan diaduk ke dalam 10 mL n-
alkilamin tersebut (5 M) selama 7 hari pada temperatur
kamar. Akhirnya, padatan dipisahkan dengan cara
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disaring, dicuci beberapa kali dengan akuades dan
dikeringkan pada temperatur kamar.

Pilarisasi lapis titanat oleh poliokso kromium(lll)

Pilarisasi polikation spesies Cr(lll) ke dalam lapis
Ti,Oo% dibutuhkan ruang yang lebar, sehingga H,Ti Oq
disangga dahulu dengan pilar yang cukup lebar.
Penyangga vyang digunakan vyaitu  n-butilamin,
didasarkan atas kristalinitas yang baik dari butilamonium
tetratitanat sebagaimana reaksi berikut :

H2Ti40g(S) + 2 CHg'CHg'CHZ'CHzNHZ(aq) —>
(CH3-CH,-CH,-CH,NHy), TigOg(S)

Polikation spesies Cr(lll) dibuat dengan cara
melarutkan 15 g CrCl;.6H,0O ke dalam 135 g akuades
dengan konsentrasi 10% b/b. Penambahan HCI atau
NaOH dilakukan sedikit demi sedikit untuk mendapatkan
variasi pH: 1,3 (penambahan HCI); 1,7 (tanpa
penambahan HCI| atau NaOH) dan 5,3 (penambahan
NaOH). Pertukaran kationik  kluster  polikation
kromium(lll) dilakukan dengan cara mereaksikan n-
butilamonium tetratitanat (1,5 g) dengan larutan spesies
kluster polikation kromium(lll) (150 g) selama 72 jam
pada temperatur kamar disertai pengadukan dengan
perbandingan antara padatan dengan larutan 0,99% b/b.

Analisis Kristal

Difraktogram dari semua kristal dihasilkan dan
direkam pada daerah 20 = 2°-70° melalui perekaman
setiap 0,03°. Parameter kristal dianalsis dengan program
kritalografi Samson [10], sedangkan penghalusan
parameter kisi tersebut dengan program  U-fit
berdasarkan metode Least-squares Refinement [11] dan
Fullprof Pattern Matching dengan program WinPlot [12].

HASIL DAN PEMBAHASAN
Struktur kalium tetratitanat dan hidrogen tetratitanat

Kalium tetratitanat dihasilkan dari reaksi K,CO5 dan
TiO, dengan metode keramik, seperti pada persamaan
reaksi berikut:
K2CO3(S) + 4T|02(S) —> K2Ti409(3) + COz(g)

Pertukaran kation K* dengan H® melalui
perendaman dalam larutan 1M HCI dihasilkan hidrogen
tetratitanat (H,Ti,Og) seperti pada reaksi berikut:
KgTi40g(S) +2 HCI(aq) —> H2Ti409(5) + 2 KCI(aq)

Hasil penelitian  menunjukkan bahwa kedua
senyawa tersebut berupa powder putih. Struktur kristal
kalium tetratitanat dan hidrogen tetratitanat ditentukan
parameter kisi-kisinya dengan program Samson. Hasil
analisis menunjukkan bahwa kedua kristal memiliki
sistem kristal monoklinik dengan kisi Bravais C.
Selanjutnya berdasarkan atas parameter kisi dan Kisi
Bravais tersebut dilakukan penghalusan parameter kisi
dengan program U-fit melalui metode Least-squares
Refinement.  Program  Fullprof dilakukan  untuk
menganalisis kalium tetratitanat dan hidrogen tetratitanat
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Gambar 1. Pola difraksi sinar-X dan penghalusan
Fullprof Patern Matching dari senyawa: (a) hidrogen
tetratitanat, dan (b) kalium tetratitanat

tersebut melalui Fullprof Pattern Matching, seperti pada
Gambar 1.

Analisis data difraksi sinar-X dengan program U-
fit menunjukkan bahwa kristal kalium tetratitanat
memiliki sistem kristal monoklinik, kisi Bravais C, dan
parameter kisi: a = 21,970 A; b = 3,737 A; c = 12,114 A
dan B = 104,771° sedangkan hasil analisis program
Fullprof menunjukkan bahwa kristal kalium tetratitanat
mengkristal dalam sistem kristal monoklinik dan grup
ruang C2/m, dengan paramter kisi: a = 22,085 A; b =
3,831 A; ¢ = 12,104 dan B = 104,719°. Sistem kristal,
grup ruang dan parameter Kisi tersebut di atas identik
dengan kristal K,Ti;O09.3H,O [4]. Penghalusan
parameter Kkisi kristal hidrogen tetratitanat dengan
program U-fit menunjukkan bahwa kristal tersebut
termasuk dalam sistem kristal monoklinik, kisi Bravais
C, dan parameter kisi kristal: a = 19,897 A; b = 3,775
A; c = 11,988 A dan B = 115,991°, sedangkan dengan
program Fullprof membuktikan bahwa kristal hidrogen
tatratitanat mengkristal dalam sistem kristal monoklinik
dan grup ruang C2/m, dengan paramter kisi: a =
19,701 A; b=3,747A;c=12,085A danp =
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Gambar 3. Pola difraksi sinar-X alkilamonium

tetratitanat:  (a).
butilamonium tetratitanat, (c). amilamonium tetratitanat,

propilamonium tetratitanat, (b).

Gambar 4. llustrasi jarak antar layer dalam butil-
amonium tetratitanat dan posisi kation butilamin

Tabel 2. Parameter kisi alkilamonium tetratitanat

dan (d) heksilamonium tetratitanat n-Akilamin a (&) b@A) c® O V?%Te
115,713°. Kondisi kristalografi ini identik dengan kondisi PfoPi'ami” 84,413 3,806 11,332 110,827 138727
o (HZO)Ti4(I)S7I(OrIl|S)2 [4]9 it identicdeng ' Butlamin 38,307 3,709 11,931 115,690 1527,59
Intensitas pola difraksi sinar-X tertinggi yang ﬁm&la_lmln_ gggig jggg igggg ﬁiégg gégggg
merupakan difraksi dari bidang (200) pada kedua ——€KStamin ; : ' : :
senyawa tersebut sangat berbeda. Bidang ini o . . .
menginformasikan jarak antar lapis pada anion tinggi, sedangkan propilamonium tetratitanat dan

tetratitanat. Gambar 2 menunjukkan ilustrasi jarak antar
lapis sebesar 10,59 A dalam kalium tetratitanat dan 9,01
A dalam hidrogen tetratitanat.

Sintesis dan struktur kristal lapis alkilamonium
tetratitanat

Pilarisasi n-alkilamin ke dalam lapis hidrogen
tetratitanat berhasil dilakukan melalui reaksi berikut:
2 CyHani1-NH3(aq) + HpTigOg(s) —>
(CnH2n+1-NH3),TisOg(S)
Pola difraksi sinar-X alkilamonium tetratitanat pada
Gambar 3 menunjukkan bahwa butilamonium tetratitanat
dan amilamonium tetratitanat memiliki kristalinitas yang

heksilamonium tetratitanat memiliki kristalinitas rendah.
Hal ini dibuktikan adanya intensitas spektra pada 26
sekitar 3-6° yang tinggi pada butilamonium tetratitanat
dan amilamonium tetratitanat, sedangkan intensitas
rendah pada propillamonium tetratitanat dan
heksillamonium tetratitanat.

Intesitas difraksi sinar-X tertinggi menunjukkan
perbedaan untuk keempat senyawa pada difraksi
bidang (200). Harga d dari bidang tersebut
menunjukkan jarak antar lapis dalam setiap struktur
alkilamonium tetratitanat. Parameter kisi dan kisi
Bravais pada masing-masing struktur alkilamonium
tetrtatitanat ditentukan dengan program Samson,
sedangkan penghalusan parameter kisi dibantu melalui
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Gambar 5. Hubungan jarak antar layer anion tetratitanat
vs jumlah rantai atom C pada n-alkilamin <+ $ ;
a 24
program U-fit. Analisis kristalografi menunjukkan bahwa 2 35 | ¢ t
semua kristal alkilamonium tetratitanat memiliki sistem % 5
kristal monoklinik dan kisi Bravais C, dengan parameter B i
kisi seperti pada Tabel 2. Gambar 4 menunjukkan & 254
ilustrasi jarak antar lapis sebesar 17,49 A dalam kristal 2 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
butilamonium tetratitanat. Posisi butilamonium pada 2 3 4 5 6 7

antar lapis berada dalam dua posisi atau dua lajur yaitu
lajur atas dan bawah, karena posisi inilah merupakan
posisi yang memungkinkan dikarenakan faktor sferik 15 -

Jumlah rantai atom C

yang stabil, sedangkan H,O dimungkinkan hadir dalam 14 |

antar lapis tersebut. Air tersebut membentuk ikatan %

hidrogen dengan kation butilamin, sehingga rumus 7z 27 { {

molekul dari butilamin tetratitanat yaitu % 12 {

(C4H12N),TigOg.xH,0. Jarak antar lapis atau jarak antar 8 11 | {

bidang (200) untuk masing-masing propilamonium § 10

tetratitanat, amilamonium tetratitanat dan heksilamonium i

tetratitanat berturut-turut; 16,11; 19,82 dan 23,28 A. 9 w w ‘ ‘ ‘
Grafik hubungan antara jumlah rantai atom C 2 3 4 5 6 7

terhadap jarak antar lapis dalam senyawa alkilmonium Jumlah rantai atom C

tetratitanat dapat dilihat pada Gambar 5, sedangkan
terhadap masing-masing panjang kisi a, b dan c terdapat . . ; . .
pada Gambar 6. Identifikasi dari Gambar 6 menunjukkan gﬁjnmcg%lgln; érhﬁgLﬁrAIﬁg}omum tetratitanat vs jumiah
bahwa panjang kisi b dan ¢ cenderung tetap terhadap —(200
pertambahan jumlah atom C pada alkilamin, sebaliknya
panjang kisi a mengalami kenaikan yang identik dengan I
kenaikan jarak antar lapis atau bidang (200) (Gambar 5). r'll
Berdasarkan hal tersebut maka disimpulkan bahwa i\ Arasmerndeo e e pmamamt sy e e
alkilamin terpilar antar lapis sepanjang kisi a.

/

i W A (b)
..A%Mw. Mrmrersttmonred

Gambar 6. Hubungan masing-masing panjang Kisi a, b

Pilarisasi spesies polikation kromium(lll) dalam
lapis anion tetratitanat

Tnfensitoy (w.a.)

Pola difraksi sinar-X material hasil reaksi butilamin
tetratitanat dengan spesies polikation Cr(lll) pada pH ||
lingkungan reaksi: 1,3; 1,7 dan 5,3 terdapat pada
Gambar 7. Pilarisasi spesies polikation kationik Cr(lll) ke /|
dalam lapis anionik tetratitanat dilakukan dengan LR, LA A L@
mereaksikan larutan CrCl;.6H,0O dengan butilamonium ,MJJM"J.M i esdtdutivansn
tetratitanat dalam pelarut air pada berbagai pH ’ ’ .
lingkungan reaksi. Serbuk yang dihasilkan menunjukkan
pola difraksi seperti tampak pada Gambar 8. Intensitas
tertinggi pada pola difraksi sinar-X dalam material hasil

3 k-] 45 51 57

2720!”} 3
Gambar 7. Pola difraksi sinar-X material hasil pilarisasi
spesies polikation Cr(lll) pada berbagai pH lingkungan
reaksi: (a) 1,3; (b) 1,7 dan (c) 5,3
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Tntensitay (u.a)

Gambar 8. Pola difraksi sinar-X pada bidang (200)
spesies polikation Cr(lll) tetratitanat pada berbagai pH
lingkungan reaksi dan kehadiran spesies Cr(lll): (A).
[Cr(H,0)6*", (B). [CrCI(H,0)s]*" atau [CrCl,(H,0)4]*, dan
(C). [Cr(OH)(H,0)s]** atau [Cr(OH),(H,0).]".

Tabel 3. Jarak antar bidang (200) atau jarak antar layer
(A) pada material Cr(lll) tetratitanat
Spesies polikation Cr(lll) pada variasi pH

1,3 1,7 5,3
11,482 11,409
10,512 11,483 10,337

pilarisasi spesies polikation Cr(lll) ke dalam lapis anionik
tetratitanat merupakan difraksi bidang (200). Bidang ini
menginterprestasikan jarak antar bidang (200) atau jarak
antar lapis, yang besarnya tergantung dari pH
lingkungan reaksi, seperti pada Tabel 3.

Spesies polikation Cr(lll) yang terlibat dalam
pilarisasi dengan lapis anionik tetratitanat pada pH = 1,7
(tanpa penambahan HCI atau NaOH) dimungkinkan
berupa kation oktahedral [Cr(HZO)g)]3+ yang
menghasilkan material dengan jarak antar lapis sebesar
11,483 A. Penambahan larutan HCI pekat tetes demi
tetes hingga pH lingkungan reaksi menjadi 1,3
menghasilkan material dengan jarak antar lapis sebesar
11,482 dan 10,512 A. Jarak antar lapis sebesar 11,482
A dimungkinkan terbentuk akibat terpilarnya spesies
[Cr(H,0)¢]**, sedangkan 10,512 A terbentuk akibat
terpilarnya spesies [CrCI(H,0)s]** atau [CrCly(H,0).]"
yang hadir karena penggantian ligan H,O dengan ligan
CI'. Bukti kehadiran spesies ini yaitu adanya penurunan
jarak antar lapis karena diameter CI lebih kecil daripada
diameter H,O. Penggantian ligan H,O oleh anion CI
sangat memungkinkan seperti diungkapkan oleh Henry
etal. [13].

Penambahan NaOH sedikit demi sedikit hingga pH
lingkungan reaksi menjadi 5,3 menghasilkan material

dengan jarak antar lapis 11,409 dan 10,337 A.
Fenomena ini mebuktikan adanya penggantian ligan
H,O dengan hidrokso (OH) membentuk spesies
[Cr(OH)(H,0)s]*" atau [Cr(OH).(H,0)4]" yang dibuktikan
terbentuknya jarak antar lapis 10,366 A, sedangkan
11,725 A karena adanya spesies [Cr(H,0)s]*".

Berdasarkan penjelasan, spesies polikation Cr(lll)
yang terpilar dalam lapis anionik tetratitanat pada
berbagai pH lingkungan reaksi dapat disimpulkan
secara lebih lengkap pada Gambar 8. Mayoritas
spesies polikationik Cr(Ill) yang terpilar dalam lapis
anionik tetratitanat pada pH lingkungan reaksi 1,3 yaitu
[CrCI(H,0)s]**  atau  [CrCly(H,0),", sedangkan
minoritas dalam bentuk spesies [Cr(H,0)¢]*". Pada pH
= 1,7 terbentuk 1 jenis spesies yaitu [Cr(H,0)e]*",
sedangkan pada pH 5,3 terbentuk spesies mayoritas
[Cr(OH)(H,0)s]**  atau [Cr(OH),(H,0),]"  dan
[Cr(H,0)¢]** secara minoritas.

Analisis kuantitatif dengan XRF spesies polikation
Cr(Ill) tetratitanat yang dihasilkan pada pH lingkungan
reaksi 1,7 diperoleh perbandingan mol Cr : Ti = 1 : 80.
Pada pH tersebut spesies Cr(lll) yang terpilarisasi yaitu
[Cr(H20)6]3+, maka rumus senyawa tersebut vyaitu
([Cr(H20)6]*"Y0.05 H1,85 TiaOg.X H,0.

KESIMPULAN

Material yang dihasilkan melalui pilarisasi
berbagai jenis n-alkilamin (n-propilamin, n-amilamin,
dan n-heksilamin) pada lapis anion tetratitanat memiliki
sistem kristal monoklinik dan kisi Bravais C, serta
parameter kisi a dan jarak antar lapis semakin panjang
seiring pertambahan jumlah atom C pada n-alkilamin.
Butilamonium tetratitanat dan amilamonium tetratitanat
memiliki kristalinitas yang tinggi.

Pada pH lingkungan reaksi 1,3 spesies
[CrCI(H,0)s]*" atau [CrCl,(H,0)4]* terpilar dalam lapis
anion tetratitanat secara mayoritas, sedangkan
minoritas dalam bentuk spesies [Cr(HZO)6]3+. Pada pH
= 1,7 terpilar satu jenis spesies vyaitu [Cr(H,0)s]*",
sedangkan pada pH 5,3 terpilarkan spesies
[Cr(OH)(H,0)s]** atau  [Cr(OH)»(H.0)s° secara
mayoritas dan [Cr(H,0)s]*" secara minoritas.
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