PENGARUH RASIO SiO,/Al,O, PADA SINTESIS
ZS5M-5 DAN AKTIVITAS KATALITIKNYA UNTUK
REAKSI ESTERIFIKASI

Ummu Bariyah
1412201003

Dosen Pembimbing:

Prof. Dr. Didik Prasetyoko, M.Sc.

PROGRAM MAGISTER
BIDANG KEAHLIAN KIMIA NONHAYATI
JURUSAN KIMIA
FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM
INSTITUT TEGNOLOGI SEPULUH NOPEMBER
SURABAYA
2014



Latar Belakang

W3 L QW . ) 4
K2 .' ‘( _J..{/ 3 'l 2
‘ ""vq;e nai blaya rodu :

BRSNSy



Latar Belakang
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Metodologi
Sintesis ZSW-5

Komposisi mol 10 Na,0: 100 SiO,: x Al,O;: 1800 H,0: 20 TPABr (x=1;1,33; 2; 4)

Dladuk
TPABr i
kental putih

Diaging | 12 jam
Campuran Dihidrotermal BeETTITET)
SELEICMESENICISY 175 °C, 12 jamGGULCIE Y

Akua DM + NaOH

Campuran

+ kaolin + ludox (R SN

k-, Dicuci sampai pH netral
: <
putih Disaring

Dikeringkan di oven
105 °C, 12 jam
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Metodologi
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_ Metodologi

Minyak kemiri sunan Dipanaskan 60 °C X
+metanol + katalis ~ ENEEEERIRIEPITT T Rl Csterifikasi

disentrifuge

EHL
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% konversi dititrasi Hasil

* metanol +

ALB esterifikasi air + Katalis




Hasil dan Pembahasan

+»* Pola difraksi sinar-X dari sampel hasil sintesis dengan variasi rasio
Si0,/Al,0, 25, 50, 75, 100

M Z-100
M Z-75

MW\/\-.WV\M\M Z-50

. Z7-25-24h+TPA

20 =15-35° & 20 = 21,28° SUAR S el DR SR S
: A ey 7-25-24h

; ' ““#rw,‘:‘, RS Z_2'5
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Intensitas , cps

20=7,9; 8,38, 23,1;23,9; 24,4

26 = 20-30°




» Kristalinitas relatif ZSM-5 dengan variasi rasio mol SiO, /Al O,

Zeolit
20 (°) Z-25- Z-25-
' ) {1
24h+TPA | 48h+TPA ik P % 4Y)
7.9 471 459,95 1624.,08 763,40 579,66
8.8 400 344,04 1110,64 525,10 438,14
23,08 1781 2142 58 3535,46 | 1710,37 | 2128.,85
23,9 1011 959,55 1743,98 754 37 905,28
24 36 729 791,90 1076,96 479 .37 574,01
lah i '
| e 4392 4698.02 | 9091.12 | 4232.61 | 4625,94
relatif
Kristalini latif
ristalinitas relati 18,31 5168 16,56 50.88
(%)
o Kristalinitas total intensitas puncak karakteristik sampel 100 %

total intensitas puncak karakteristik tertinggi

(Rayalu dkk., 2005)




Pengaruh rasio mol SiO,/Al,O, terhadap fasa dan kristalinitas dari ZSM-5

Sampel Komposisi gel sintesis Waktu Fasa Kristalinitas

SIO,/ALLO; | TPABTI/SIO, |kristalisasi relatif (%0)
Z-25 25 0,2 12 Amorf Y\ (¢ - )
Z-25-24h 25 0,2 24 Amorf -
Z-25-48h 25 0,2 48 Amorf -
Z-25- 25 0,3 24 Amorf, 48,31
24h+TPA gismondin

, ZSM-5

Z-25- 25 0,3 48 ZSM-5 51,68
48h+TPA
Z-50 50 0,2 12 /SM-5 100
Z-75 75 0,2 12 ZSM-5 46,56
Z-100 100 0,2 12 SM-5 )\ 50,88 )

Komposisi Na,O/S10, = 0,1; H,0/SIO, = 18 dan suhu kristalisasi 175 °C



engan variasi rasio

sampel hasil sintesis d

ari

Spektra absorpsi FTIR d
mol SiO,/Al,O,
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» Rasio area A;,;/A,:, dari sampel ZSM-5 dengan variasi rasio SiO,/Al,O.

Sampel Area Rasio

543 (cm?) | 450 (cm) Ac sl Ageg
Z-25-24h+TPA 1,937 3,328 0,582
Z-25-48h+TPA | 2,463 3,818 0,645
Z-50 2,170 3,080 (0,704
Z-75 2,032 3,569 0,569
Z-100 1,722 2 647 0,651

A5/ Ao = Absorbansi pita daerah 543 cm™ : absorbansi pita daerah 450 cm™

(Jansen dkk., 1984)



+* SEM-EDX dari sampel (a) Z-25-48h+TPA dan (b) Z-50

N !
EHT %&o kv §|gr‘.:al A=S5E1 File Namg'= ZSM 25 0Z.tif
¢

& '
wp =SSP Wiag = 6.00 K X EHT = 20.00 KV Signami"a FilgiName = z-S08le

WD=g85mm Mag= S00KX,  SampleID= TS

20+

20 - | et

Si/Al = 5,94 % mol




** SEM-EDX dari sampel (c) Z-75 dan (d) Z-100

EHT =20.00 kv Signal A = SE1
WD=95mm Mag= S00KX

File Nam

e = Z-75 12jam O4.tif

| si/Al = 13,80 % mol

131

104

EHT = 20.00 kY Signal A = SE1 File Name = Z-100 Ti&n 10.tif

WD=100mm Mag= S.00KX

Si/Al = 14,5 % mol




¢ Spektra inframerah piridin untuk sampel ZSM-5 dengan variasi rasio
mol SiO,/Al,O,

Sampel Keasaman (mmol/g)
1545 1490 1440 Lewis (L) | Brgnsted
. ﬁ | (B)
B ' L Z-25- 0,6948 0,7248
. | , 48h+TPA
Z-50 0,9533 0,8809
Z-75 0,9467 0,5278
Z-100 0,9146 0,5751
= 2.50 Sampel | Brgnsted Kristalinitas
| i | (mmollg) | (%)
\/\J W"‘SWF’A Z-25- 0,7248 |51,68
——— e 48h+TPA
1570 1530 1490 1450 1410
Bilangan gelombang (cm) Z-30 0,8809 | 100
Z-75 0,5278 46,56
Z-100 0,5751 50,88




+» Aktivitas Katalitik

» Konversi ALB dengan katalis ZSM-5 variasi rasio mol SiO,/Al,O,
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» Hubungan keasaman katalis ZSM-5 dengan konversi ALB

86)5 -

Konversi ALB (%)

56,0 -

85,0,

580 Naris Sl gl NGE Nq40,9%

Jumlah Asam Brgnsted (mmol/g)



Kesimpulan

e ZSM-5 telah berhasil disintesis dari kaolin tanpa pra-perlakuan dan ludox
dengan variasi rasio mol SiO,/Al,0, 25-100, dan ZSM-5 yang memiliki rasio
mol SiO,/Al,0, = 25 dapat terbentuk dengan penggunaan templat yang lebih
besar yaitu TPABr/SiO, = 0,3 dan waktu kristalisasi yang lebih lama yaitu 48
jam.

* Semua sampel ZSM-5 memiliki morfologi yang serupa yaitu spherical yang
bergabung membentuk aglomerasi dengan ukuran partikel sekitar 1-2 um.

* ZSM-5 dengan rasio mol SiO,/Al,0, 50 memiliki kristalinitas tertinggi yaitu
100% dan jumlah sisi asam Brgnsted = 0,88 mmol/g.

* Besarnya konversi asam lemak bebas pada minyak kemiri sunan = 57,95%.
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