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SINTESIS Zr-AI-MCM-41 DENGAN METODE 
HIDROTERMAL DAN KARAKTERISASINY A 

Abstrak 

Nama 
NRP 
Jurusan 
Pembimbing 

: Faurista Agustin Lestari 
: 1406 100 014 
: KIMlA FMIPA 
: Dra. Ratna Ediati, MS. Ph.D. 

Pada penelitian ini telah dilakukan sintesis AI-MCM-41 , Zr 
-MCM-41 , dan Zr-AI-MCM-4 1 dengan metode hidrotermal. 
Hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan XRD, FT-IR, dan FT
IR piridin. Difra.ktogram XRD dari Zr-AI-MCM-41 ditandai 
dengan munculnya puncak-puncak karakteristik pada 29 sekitar 
2,42-2,56°; 4,06-4,25° dan 4,75-4,78°, sedangkan spektra FT
lRnya memiliki pola yang serupa dengan MCM-41 . Hasil 
pengukuran keasaman dengan FT-IR piridin menunjukkan bahwa 
AI-MCM-41 mempunyai sisi asam Lewis dan gabungan sisi asam 
Lewis dan Brensted. Sedangkan Zr-AI-MCM-41 mempunyai sisi 
asam Br0nsted, disamping kedua sisi asam tersebut. Zr-AI-MCM-
41 dengan rasio Si/(Zr+Al)=25 mempunyai keasaman paling 
tinggi. Karena itu dapat dikatakan bahwa semakin banyak ion 
zirkonium yang ditambahkan, maka keasaman padatan yang 
terbentuk semakin besar. 

Kata Kunci: MCM-4 1, Hidrotennal, Keasaman 
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SYNTHESIS Zr-AJ-MCM-41 WITH HYDROlliERMAL 
METHOD AND CHARACTERIZATION 

Abstract 

Name 
NRP 
Department 
Supervisor 

: Faurista Agustin Lestari 
: 1406 100 014 
: KTMIA FMlPA 
: Ora. Ratna Ediati, MS. Ph.D. 

In this research, synthesis of AI-MCM-41 , Zr-MCM-41, 
and Zr-Al-MCM-41 materials have been studied with 
hydrothermal method. The resulting solids were characterized 
using XRD, FTIR, and pyridine-FTIR. The characterization 
results showed that the Al-MCM-4 1 and Zr-AI-MCM-41 had 
similiar structure to MCM-41 which may be seen from the fact 
that diffrraction peaks appeared at 28 = 2,42-2,56°; 4,06-4,25° 
and 4,75-4,78. Pyridine-FTIR analysis results showed that AJ
MCM-4 I had Lewis acid site and combined of acid sites Lewis 
and Brensted, Zr-Al-MCM-41 had Bmnsted acid site beside the 
two acid sites. Zr-AI-MCM-41 with Si/(Zr+AI) = 25 showed 
highest acidity. Therefore, it may be concluded that the acidity of 
the resulting solids increased with increasing zirkonium ion 
content. 

Keywords: MCM-41, Hydrothermal, Base acid 
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1.1 Latar Belakang 

BAR I 
PENDAHULUAN 

Mobil Corporation (1992) telah menemukan kelompok 
M41S dari silikat/aluminat mesopori. MCM-41 merupakan salah 
satu material mesopori anggota M41 S yang mempunyai struktur 
heksagonal dan pori yang seragam dengan diameter 15-100 A 
(Beck et a/., 1992; Kresge et at. , 1992). MCM-41 mempunyai 
keasarnan rendah tetapi kelebihannya adalah mempunyai struktur 
teratur, ukuran pori besar dan seragam. stabilitas termal tinggi, 
dan luas permukaan yang besar serta telah digunakan secara luas 
sebagai katalis ataupun media adsorpsi (Zhao eta/. , 1996). 

MCM-41 merupakan katalis heterogen dengan struktur 
yang teratur dan mempunyai ukuran pori yang sesuai untuk 
digunakan pada reaksi organik. Akan tetapi, MCM-41 muroi 
tidak dapat digunakan langsung sebagai katalis, sehingga perlu 
ditarnbahkan logam atau bukan logam untuk menciptakan sisi 
asam (Bhattachanyya, 200 1 ). Selain itu, Carrot et a/.,(2006) 
melaporkan bahwa meningkatnya kandungan logam akan 
menurunkan kualitas pori, seperti menurunnnya keteraturan 
struk-tur disertai dengan menurunnya luas permukaan dan volume 
pori. Kualitas struktur pori dan keasamannya memegang peranan 
penting dalam reaksi katalitik. Birjega et a/., (2002) meneliti 
MCM-41 yang ditambah ion logam Al. Masuknya logam AI ke 
dalam kerangka MCM-41 mempertinggi sifat keasarnan dan 
densitas keasaman dengan meningkatnya fraksi mol aluminium 
A1 I (Al+Si) = 0,063. 

Sintesis MCM-41 ini dapat dipengaruhi beberapa faktor 
seperti jenis surfaktan, waktu dan suhu sintesis hidrotermal, serta 
pH. Faktor-faktor tersebut dapat mempengaruhi diameter pori, 
ketebalan dinding, dan struktur dari senyawa akhir (Blin et 
a/.,2000). Uk'llfan pori MCM-41 dapat diatur melalui pemilihan 
surfaktan, penarnbahan senyawa organik dan pengubahan 
parameter reaksi. Reaksi gel yang mengandung konsentrasi 
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surfaktan tinggi akan menyebabkan terjadinya kesetimbangan 
an tara misel dengan molekul monomerik (Zhao et a/., 1996). 
Kresge et a/., (1996) melakukan sintesis bahan mesopori 
silikat/aluminat MCM-41 dengan mereaksikan gel aluminosilikat 
secara hidrotermal menggunakan cetiltrimetilamoniumhidroksida 
sebagai senyawa pencetak (templating agent). 

Sintesis katalis mesoporus dengan sifat redoks juga dapat 
dilakukan dengan menggunakan logam-logam transisi seperti Ti, 
V, Zr, dan Cr dalam ikatan silika dan silika-alumina (Becket al., 
1992; Conna eta/., 1994; Reddy et al., 1994). Diantara logam
logam transisi tersebut, logam zirkonium merupakan oksida 
logam transisi yang tidak bersifat asam lemah dan basa lemah, 
tetapi sebagai redoks. Zirkonium banyak digunakan dalarn proses 
katalitik pada katalis, sebagai pendukung, dan juga sebagai 
promotor (Tanabe et a/.,1994; Teterycz et a/.,2003). Zirkonium 
juga merupakan salah satu logam yang penting karena 
kemungkinan adanya polarisasi yang kuat antara ikatan SiOO
.... Zrfi+. (Beck eta/., 1992; Corma eta/., 1994; Reddy eta/., 1994 ). 
Selain itu, zirkoniurn mempunyai luas permukaan yang rendah 
(biasanya 50 m2g-1

) (Nawrocki, J. et a/., 1993). Penggabungan 
zirkonium dalam kerangka material mesoporus juga diteliti oleh 
Tuel (1996) dengan rasio Si!Zr dalam range 15-1000. 

Biasanya 1ogarn transisi yang didoping dengan MCM-41 
disintesis dalam kondisi basa, yang mana logam prekursor yang 
diinginkan ditambahkan ke dalam campuran silika/surfaktan 
/basa/air (Gucbilmeza et a/., 2005). Kondisi larutan basa (pH ~ 
10) dibutuhkan untuk mensintesis MCM-41 yang digabungkan 
dengan logam. Jones (1997) melaporkan bahwa spektra IR dari 
sampel zirkonosilikat mesoporus sete1ah dikalsinasi dan 
mengadsorp piridin menunjukkan ikatan karakteristik adanya 
asam Lewis dengan hubungan linear antara kandungan zirkonium 
dan densitas sisi asamnya. 

Eswaramoorthi et al., (2004) membandingkan struktur Al
MCM-41 (Si/Al =50) dengan Zr-Al-MC'M-41 (Si!Zr = 200,100, 
dan 50). Berdasarkan basil karakterisasi yang telah dilakukan, 
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didapatkan bahwa AI-MCM-41 dan Zr-AI-MCM-41 (Si/Zr = 
200,100, dan 50), dengan rasio Si/AI = 50 adalah tetap, 
mempunyai nilai d-spacing 44.0, 45.3, 46.0, dan 47.2. Hal ini 
menandakan bahwa ion logam zirkonium yang ditambahkan telah 
masuk dalam kerangka Al-MCM-41, sehingga Zr-AI-MCM-41 
ini dapat diaplikasikan sebagai katalis hidroisomerisasi dan 
hidrokraking. Oleh karena itu, pada penelitian ini dilakukan 
sintesis Zr-A1-MCM-41 menggunakan metode hidrotermal pada 
variasi rasio Si/(AJ+Zr)=25 dan 40 serta Si/AI=40 dengan jumlah 
A1 tetap untuk mengetahui pengaruh zirkonium terhadap 
kerangka MCM-41, struktur dan keasaman yang didapatkan. 
Adapun sumber silika yang digunakan adalah natrium metasilikat 
anhidrat. 

1.2 Perumusan Masalah 
MCM-41 memilik.i keasaman yang rendah, sehingga perlu 

ditambahkan ion logam untuk meningkatkan sisi keasaman. 
Penambahan ion logam AJ dapat meningkatkan sisi asam 
Brensted ataupun Lewis dan Brensted (Bhattacharya, 2001 ). 
Sedangkan penambahan ion Zr kedalam Al-MCM-41 juga dapat 
meningkatkan sifat termal, sifat pengoksidasi dan keasaman dari 
padatan Zr-Al-MCM-41 (Eswaramoorthi, 2004 ). Oleh karena itu, 
pada penelitian ini akan disintesis AI-MC'M-41 (Si/ Al=60) dan 
Zr-Al-MCM-41 dengan variasi rasio (Si/(Al+Zr)=25 dan 40), 
untuk mengetahui apakah padata.n yang terbentuk memi1iki 
struktur seperti MCM-41 dan memiliki keasa.man yang berva.riasi. 

1.3 Batasan Masalah 
Penelitian ini diawali dengan sintesis Al-MC M-41 dengan 

perbandingan mol gel 0, 1 Si02/0,0009 Ah0Ji0,025 CTABr/ 10 
H20 dan Zr-AI-MCM-41 dengan perbandmgan mol gel 0,1 
Si02/0,0009 Al200( Zr02/0,025 CTABr/ 10 H20 , dimana nilai X 
adalah 0,00 I dan 0,0008. Sedangkan perbandingan mol gel Zr
MCM-41 sama dengan perbandingan mol gel Zr-AL-MCM-41 
tetapi tanpa adanya penambahan aluminat pada sintesisnya. 
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Kristalisasi dilakukan pada suhu hidrotermal 1 00 °C dan waktu 
hidrotermal selama 144 jam. Selanjutnya dilakukan kalsinasi pada 
suhu 550 °C selama 6 jam. Hasil sintesis Al-MCM-41 dan Zr-Al
MCM-41 dikarakterisasi menggunakan teknik XRD, FT-IR, dan 
keasaman dengan metode adsorpsi piridin (FT-IR piridin). 

1.4 Tujuan Penelitian 
Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis Al-MCM-41, Zr

MCM-41 dan Zr-Al-MCM-41 dengan sumber silika dari natrium 
metasilikat anhidrat dengan menggunakan metode hidrotermal 
pada rasio Si/Al=40, Si/Zr=25, dan variasi rasio Si/(Al+Zr)=25 
dan 40, serta mengkarakterisasi struktur dan menentukan 
keasaman dari padatan basil sintesis. 

1.5 Manfaat Penelitian 
Manfaat dari penelitian ini adalah sebagai rekomendasi dan 

masukan peneliti lain, ilmuwan, atau praktisi industri dalam 
pengembangan katalis Zr-Al-MCM-41. Selain itu, hasil penelitian 
ini dapat meningkatkan pemahaman dan kemampuan penulis 
dalarn proses sintesis katalis Zr-Al-MCM-41. Manfaat lain dari 
penelitian ini adalah untuk pengembangan ilmu pengetahuan dan 
teknologi, khususnya di bidang kimia katalis. 



BABII 
TINJAUAN PUSTAKA 

2.1 Padatan Mesopori MCM-41 
International Union of Pure and Aplied Chemistry 

(IUPAC) mengklasifikasikan ukuran pori material padatan dalam 
tiga katagori, yaitu material dengan distribusi ukuran pori yang 
lebih besar dari 500 A adalah makropori, 20-500 A merupakan 
material mesopori, dan material dengan distribusi ukuran porinya 
lebih kecil dari 20 A adalah material mikropori. 

M 41 S merupakan keluarga baru dari material meso pori 
molecular sieves yang secara teknologi penting dalam berbagai 
aplikasi misalnya sebagai katalis dan adsorben (Kaftan, 2004 ). 
Keluarga dari material mesopori M41 S terdiri dari tiga tipe, 
seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.1. 

Hexagonal Cubic fla3d) Cubic (Pm3n) Lamellar 

Gambar 2.1 Keluarga mesoporous M41S (Beck,et a/., 1992) 

Salah satu material yang paling banyak dipelajari dan 
menjanjikan dari keluarg M41S adalah MCM-41 (Mobil 
Crystaline Material-./ 1). MCM-41 merupakan material mesopori 
dengan susunan teratur dari channels yang seragam dan 
mempunyai keunggulan termal dan stabilitas hidrotermal sampai 
800°C, relatif stabil pada medium asam (pH 2) tetapi rusak pada 
medium basa (pH 12) (Mohammed, 2005). Disamping itu 
mesopori \1CM-41 memiliki luas permukaan spesifik yang besar 
(- 1000 m2 g-1), distribusi ukuran pori yang sempit (1 ,25-
lOnm), volume pori yang tinggi (Chen eta/., 1997), dan memiliki 
komposisi framework yang fleksibel (Kaftan, 2004) sehingga 
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memungkinkan untuk digunakan sebagai bahan pendukung 
katalis. 

MCM-41 pertama kai disintesis dan dilaporkan oleh para 
peneliti Mobie oil Corporation pada tahun 1992, kemudian 
banyak diapli.kasikan dibidang katalis heterogen baik sebagai 
katalis maupun pendukung. MCM-41 terdiri dari silika amorf, 
tetapi menunjukkan struktur yang teratur dengan mesopori yang 
seragam membentuk struktur heksagonal, Kisi-kisinya 
menyerupai sarang lebah (Beck eta/., 1992: Zhao eta/., 1996) 
dan dalam bentuk tiga dimensinya seperti terlihat pada Gambar 
2 .2 di bawah ini. 

• 

Gambar 2.2 Struktur tiga dimensi MCM-41 (Yang, 2009) 

Pori-pori material ini mendekati teratur, tetapi lebih besar 
daripada material kristalin yang lain seperti zeolit, karena itu 
material MCM-41 menawarkan banyak kesempatan baru untuk 
aplikasi dalam katalisis, pemisahan kimia, media adsorpsi, dan 
lain-lain. MCM-41 stabil secara termal dengan resistansi asam 
yang tinggi, tetapi stabilitas hidrotermalnya re1atif rendah dan 
dengan to1eransi basa yang rendah. MCM-41 memiliki distribusi 
ukuran pori yang sempit, 1uas permukaan internal yang besar, dan 
pori-pori silindris yang seragam dengan susunan heksagonal 
(Zhao et a/., 1996). 
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A 

Gambar 2.3 Struktur MCM-41 dengan pori silindris (A) (Feuston 
et at., 1994) dan pori heksagonal (B) (Behrens dan 
Stucky, 1993) 

2.2 Sintesis MCM-41 
Kelompok M41 S,khususnya MCM-41 dapat di sintesis 

dengan berbagai prosedur preparasi, akan tetapi semua prosedur 
tersebut memiliki kesamaan yaitu menggunakan sumber silica 
dan templat .. Templat yang paling umum digunakan adalah ion 
ammonium quartener dengan rantai alkil pendek (Gambar 2.4) .. 

Penggunaan ion ammonium quartener juga dapat 
dimodifikasi dengan cara mengganti paling sedikit satu rantai 
alkil pendek dengan rantai alkil panjang, biasanya gugus 
heksadesil. Awalnya MCM-41 disintesis dalam kondisi 
hidrotennal dengan menggunakan CT AB sebagai pengarah 
struktur dan tetraethoxysi1ane sebagai sumber silica. 

Cetiltrimeti1ammortium bromida (CT AB, 
CH3(CH2)tsN(CHs. BO akan membentuk spherical micelles. 
Penataan ini untuk meminimalisasi interaksi yang tidak disukai 
antara ekor gugus hidrokarbon dengan air. Kesetimbangan antara 
faktor kompetensi ini digunakan untuk menentukan stabilitas 
relatif dari micell. 
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·.-t('M-41 

Gambar 2 .4 Mekanisme pembentukan MCM-41 (Schubert dan 
Husing, 2005). 

Pemindahan templat merupakan langkah terakhir dalam 
sintesis material mesopori. Jalur pemindahan templat adalah 
sebagai berikut: 

• ekstraksi pelarut 
• kalsinasi 
• perlakuan oksigen plasma 
• pengeringan superkritis 

Dua metode pertama sering diaplikasikan. Ekstraksi 
dilakukan dengan beberapa kali pencucian. Sering pelarut organik 
digunakan untuk melarutkan asam, contoh etanol dengan HCl 
digunakan untuk memindahkan templat dari templat material 
elektrostatik. Templat dengan ikatan kovalen tidak dapat 
dipindahkan dengan prosedur ini. Kalsinasi biasanya dilakukan 
antara 400 dan 600 °C dengan variasi kondisi atmosfer baik itu 
dalam nitrogen maupun udara 
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Struktur jaringan fasa heksagonal atau kubik biasanya 
stabil pada proses pemindahan templat, sedangkan strukutr 
lamellar hancur selama pemindahan templat (Schubert dan 
Husing, 2005). 

2.3 Pengaruh Ion Logam pada MCM-41 
Adanya ion logam dan variasi rasio logam pada padatan 

MCM-41 dapat mempengaruhi ukuran pori, keasaman, morfologi 
dan luas pennukaan. Poh, et al., (2005) menjelaskan bahwa 
masuknya logarn AI dalam framework MCM-41 akan 
meningkatkan asam Lewis. Fang et a/., (2005) bahwa kation 
logam (zirkonium) sebagai fasa aktif yang dapat menciptakan 
pusat keasaman yang baru pada permukaan Al-MCM-41 . 

Pengaruh rasio Si02/Al20 3 pada Al-MCM-41 diharapkan 
oleh Bhattacharyya et a/., (2003) bahwa meningkatnya 
kandungan logarn AI dalam Al-MCM-41, dapat meningkatkan 
jumlah sisi asarn permukaan. Sisi asam Bmnsted terbentuk dari 
atom Al framework yang terkoordinasi secara tetrahedral, dimana 
keasaman ini akan meningkat dengan meningkatnya logam Al 
yang terinkorporasi ke dalam struktur (Zanjanchi dan Vaziri, 
2008) 

Jentys et al. , (1999), melaporkan bahwa pengaruh rasio 
Si/A1 dalam MCM-41 terhadap keasaman katalis, bahwa 
konsentrasi asam lemah (gugus OH) menurun dengan 
meningkatnya jumlah Al. Sisi asam Lewis kuat dan Bnmsted 
dengan meningkatnya Al. Peningkatan sisi asarn Lewis dan 
Bnmsted dengan meningkatnya jurnlah Al tampak berbeda pada 
MCM-41 (Ct2) dan MCM-41 (C16). Hal ini mengindikasikan 
bahwa pada sampel MCM-41 (C16) jumlah Al3

' lebih besar 
terinkorporasi ke dalam dinding mesoporous molecular sieve, 
sedangkan pada sampel Al-MCM-41 (C12) sebagian besar Al3

+ 

membentuk spesi aluminium oksida yang kemungkinan tidak 
berada pada dinding struktur mesoporus. 
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2.4 Sintesis AI-MCM-41, Zr-MCM-41, dan Zr-AI-MCM-41 
Sintesis Al-MCM-41 dilakukan dengan 21,2 g (0, 1 mol) 

sodium metasilikat (N2Si0:J.5H20) dilarutkan dalam 50 g air 
demineralisasi yang sebelumnya telah dicampur dengan 0,832 g 
(0,00125 mol) padatan aluminium sulfat (yang dilarutkan dalam 
10 g air demineralisasi). Campuran kemudian diaduk selama 30 
menit pada 250 rpm. Untuk menurunkan pH 10,8 maka diteteskan 
H2S04 sambil terns diaduk selama 30 menit sampai gel mulai 
terbentuk. Selanjutnya 9,1 g (0,025 mol) CT ABr ditambahkan 
kemudian diaduk selama 1 jam hingga dihasilkan suspensi yang 
kemudian dirnasukkan kedalam teflon dan dioven selama 165 oc 
selama 48 jam. Setelah itu didinginkan pada suhu ruang. Padatan 
yang diperoleh kernudian dicuci dengan air demineralisasi dan 
etanol, kemudian dikalsinasi pada 540 oc selama 6 jam (Selvaraj 
dan Lee, 2005). 

Sintesis Zr-MCM-41 yang dilakukan oleh Mouli Chandra, 
K eta/., (2007) dengan menggunakan sumber silika Na2Sh07 dan 
sumber zirkonium adalah Zr(NO:J)4 serta sebagai templat 
digunakan hexadecyltrimethylammonium bromide (CTMABr). 
Larutan silika ditambahkan kedalam larutan zirkonium nitrat 
dengan diputar kuat mnggunakan stirer, sete1ah itu ditambahkan 
larutan templat hingga tercampur semua, pH diatur dengan 
menambahkan 1 M HCl. Perbandingan mol gel yang terbentuk 
xZrO(N03)2: 1Si02:0,67Na20:0,2CTMABr: 102H20 . Setelah 
diputar selama 3 jam pada temperatur ruang, gel yang terbentuk 
dimasukkan kedalam reaktor. Kondisi sintesis dilakukan pada 
suhu 100 hingga 200 °C, pH dari 9,5 hingga 11, dan waktu 
pemanasan 1 hingga 7 hari. Gel yang telah dioven disaring dan 
terbentuk kristal. Produk kristal yang terbentuk dicuci dengan 
menggunakan air beberapa kali untuk menghilangkan molekul 
templat dan dikeringkan pada suhu 120 oc. Setelah itu, terbentuk 
bubuk yang dikalsinasi 550 oc selama 5 jam. 

Sedangkan sintesis Zr-Al-MCM-41 yang dilakukan o1eh 
Eswaramoorthi, et a/. , (2004) dengan menggunakan komposisi 
perbandingan mol gel 1 Si02:0, 12 CTAB:X Zr02:0,01 A1203:0,19 
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Na20:35 H20 , dimana X=0,02 - 0,005 , Zr-Al-MCM-41 dengan 
perbandingan rasio Si/Zr = 200. 100, dan 50 yang disintesis 
dengan metode hidrotermal. Zr disintesis dengan mendoping pada 
Al-MCM-41 (Si/ Al=50). 40 mL etil silikat-40 (ES-40) dilarutkan 
dengan 40 m1 aqua demineralisasi (Aqua OM) dengan 
menambahkan 1 mL H2S04 . Larutan ini kemudian dicampurkan 
dengan 3,42 g aluminium sulfat dalam 10 mL aqua OM secara 
pelan-pelan, diikuti dengan penambahan zirkonil oksikloride 
dalam aqua OM, selanjutnya ditambahkan 3,96 g cetil N,N,N
trimetil am onium (CT AB). Campuran yang terbentuk kemudian 
diatur pH-nya menjadi 10,5 dengan menambahkan 1arutan NaOH, 
lalu dimasukkan kedalam autoclave dan dioven dengan suhu 175 
°C selama 7 - 9 hari. Setelah terbentuk kristal, produk disaring, 
dicuci dengan aqua OM dan dikeringkan dengan suhu 120 °C. 
Se1anjutnya produk dikalsinasi dengan suhu 550 °C dibawah 
atmosfer nitrogen selama 3 jam dan dalam udara 3 jam. 

2.5 Metode Karakterisasi 
2.5.1 X-Ray Difraction (XRD) 

Oifraksi sinar X merupakan salah satu metode yang penting 
dalam mengidentifikasi struktur padatan untuk memperoleh 
derajat kespesifikan dan ketelitian yang tinggi. Metode sinar-X 
sangat baik digunakan dalam identifi.kasi kualitatif (West, 1989). 
Sinar-X adalah sinar elektromagnet berenergi tinggi dengan 
panjang gelombang pendek dan mempunyai ukuran panjang 
gelombang yang hampir sama dengan jarak antar atom dalam 
kristal yang tersusun dalam bidang-bidang atom yang beraturan. 
Hal ini merupakan dasar digunakannya kristal sebagai kisi 
difraksi sinar-X (Sibilia, 19%). Jika sinar-X berinteraksi dengan 
elektron-elektron dari materi yang dilewati maka akan diliasilkan 
hamburan. Pada saat sinar-X dihamburkan oleh lingkungan 
didala.m kristal ma.ka akan terjadi interferensi baik konstruktif 
atau destruktifyang menghasilkan difra.ksi . 

Pola difraksi sinar-X dari Al-MCM-41 yang telah disintesis 
Ajaikurnar dan Pandurangan, (2008), dengan variasi rasio Si/ AI 
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36, 57, 81, dan 108, menunjukkan puncak kuat pada rentang 29 
2,05 - 2,65 yang berhubungan dengan refleksi (I 0 0) dan sinyal 
rendah pada 29 sekitar 4,15; 4,79; dan 6,37° berturut-turut untuk 
refleksi (1 1 0), (2 0 0), dan (2 1 0), yang mengindikasikan 
terbentuknya material mesopori dengan regularitas heksagonal. 
Pola difraksi sinar-X Al-MCM-41 dapat dilihat pada Gambar 2.5 
di bawah ini: 

'Cii' 
Q, 
u -"' <I! ... 
ii: Cll) c: 
8 .s < 

(b 

(a) 

t , 4 c ' 1 • 
2e (0

) 

Gambar 2 .5 Pola XRD dari Al-MCM-41: (a) Al-MCM-41 (36), 
(b) Al-MCM-41 (57), (c) Al-MCM-41 (81), (d) Al
MCM-41 (108), (Ajaikumar dan Pandurangan, 2008) 

Becket al., (1992) bahwa puncak karakteristik dari difraksi 
heksagonal MCM-41 terdiri dari puncak kuat pada 29 = 1,8-2,4° 
yang merupakan refleksi bidang (100) serta 4 puncak pada 29 
antara 3,0-8,0° yaitu 29 = 3,5-4, 12°; 29 = 4,31-4,85°, 29 = 5,64-
6,000 dan 29 = 6, 7° yang berturut-turut merupakan refleksi 
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bidang (110), (200), (210) dan (300) yang dapat dilihat pada 
gambar 2.6. 
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Gambar 2.6 Pola difraktogram MCM-41 suhu kalsinasi 100 oc 
dengan berbedajenis surfaktan (Becket a/., 1992) 

Eswaramoorthi eta/., (2004) membandingkan AJ-MCM-41 
dan Zr-Al-MCM-41 dengan variasi rasio Si/Zr 200, 100, dan 50. 
Karakterisasi dengan XRD menunjukkan adanya puncak khas 
yaitu 28= sekitar 2° dengan riga puncak kecil yang terlihat pada 
refleksi bidang (1 1 0), (2 0 0), dan (2 1 0). Tiga puncak ini 
mengindikasikan terbentuknyastruktur sel heksagonal, yang dapat 
dilihat pada Gambar 2.7. 



14 

----· 
2 4 I() 

26(0 ) 

Gam bar 2. 7 Pola sudut pendek XRD pada Al-MCM-41 dan Zr
Al-MCM-41. (1) Al-MCM-41 (Si/Al=50); (2) Zr
Al-MCM-41 (Si/Zr=200); (3) Zr-Al-MCM-41 
(Si/Zr=IOO); (4) Zr-Al-MCM-41 (Si/Zr=50) 
(Eswaramoorthi, eta/., 2004) 

Katalis Al-MCM-41 dan Zr-Al-MCM-41 dengan rasio 
Si/Zr 200, 100, dan 50 dimana rasio Si/ AI= 50 adalah tetap 
mempunyai nilai d-spacing naik dengan naiknya kandungan Zr. 
Nilai d-spacing berturut-turut sebesar 44.0, 45.3, 46.0, dan 47.2. 
Penelitian ini sesuai dengan penelitian yang lain bahwa jari-jari 
ion logam yang masuk lebih besar clibanding jari-jari Si, karena 
jarak ikatan M-0 yang besar (Borade et a/. , 1998). Nilai d
spacing Al-MCM-41 dan Zr-Al-MCM-41 dengan variasi rasio 
Si!Zr=200, 100, dan 50 mengindikasikan bahwa zirkonium telah 
masuk dalam kerangka Al-MCM-41. 

Pola XRD pada Gambar 2.8 preparasi sampe1 dengan 
kalsinasi 600 °C yang dilakukan oleh Chen et al, (2007). Sampel 
dengan perbandingan Si/Zr = 25 mempunyai dua puncak refleksi 
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hi dang yaitu (I 0 0) dan (I I 0). Hasil XRD hampir sam a dengan 
difraktogram Si-MCM-4I, hal ini menandakan bahwa ion 
zirkonium yang masuk dalam kerangka Si-MCM-41 tidak 
berpengaruh pada struktur kristal. 

1~00~--------------------------------~ 

3000 

0 

' I 

/! 
I I 

I I 

./ • I 
' 'I 

2 8 10 

Gambar 2.8 Pola XRD Zr-MCM-4I dengan beberapa rasio variasi 
Si/Zr yang berbeda daengan kalsinasi 600 oc (b) 
(Chen et al., 2007) 

2.5.2 Fourier Transform Infrared Spectrophotometri (FT-IR) 
FT-IR digunakan untuk mengidentifikasi material, 

menentukan komposisi dari carnpuran_ dan membantu 
memberikan informasi dalarn memperkirakan struktur molekul. 
Sampel yang digunakan biasanya berupa material keadaan padat, 
cair, dan gas. Dalarn spektrofotometri FT -IR, jika suatu molekul 
menyerap radiasi sinar infra merah maka molekul tersebut akan 
tereksitasi ketingkat energi yang lebih tinggi. 

Xiaomei, et a/., (2009) mensintesis Zr-MCM-41 dengan 
variasi rasio Zr/Si 0,025 hingga 0, 1. Berdasarkan hasil spektra 
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Ff-IR (Gambar 2.9) menunjukkan adanya logam Zr yang 
bergabung dalam MCM-41. 

-~----~-•-T , . ., .~ .. ••••• •• flU I 

Btlangan Gelombang (cm·l) 

Gambar 2.9 Spektra Ff -IR dari sintesis xZr-MCM-41 (Xiaomei 
el a/., 2009) 

Gambar 2.8 menunjukkan spektra FT-IR dari Zr-MCM-41 
basil sintesis dengan kandungan Zr yang berbeda-beda. Pada 
MCM-41 terdapat serapan pada bilangan gelombang 459 em·1 

(vibrasi tekuk Si-0-Si/, 573 em·1 (ikatan Si-0-Si), 721 em·1 

ikatan (CH2)n, 795 em· (vibrasi ulur simetri Si-0-Si), 961 em·1 

(Si-OH), 1260-1000 em·1 (vibrasi ulur asimetri Si-0-Si) (Ying, 
el a/., 2006) dan 907 em·1 yang menunjukkan adanya vibrasi ulur 
Si-0-Si dalam ikatan heteroatom Si-Q-Zr (Lee, et a/., 2000). 

Pada Gambar 2.10 spektra IR tanpa kalsinasi Al-MCM-41, 
kalsinasi-Al-MCM-41, H-AL-MCM-41, dan 504-Al-MCM-41, 
menunjukkan adanya puncak pada 3420 cm·1 yaitu adanya OH 
dari air, 2924 em·1 dan 2854 cm·1 menunju.kkan vibrasi ulur 
simetri dan asimetri. Bilangan gelombang 1640 em·1 

menunjukkan bending OH, 1229 dan 1084 em·• adanya vibrasi 
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ulur asimetri Si-0-Si, 799 dan 578 cm·1 adanya iktan vibrasi ulur 
simetri Si-0-Si, 965 cm·1 ikatan Si-OH, dan 455 cm·1 

menunjukkan vibrasi bending Si-0-Si/ AI-0-Si . 

.......... 

Btlangan Gelombalg (cm-1) 

Gam bar 2.10 Spektra IR dari (a) unca/-AI-MCM41 ; (b) cal-AI
MCM-41 ; (c) H-AI-MCM-41 ; dan (d) S04-Al
MCM-41 (Poh et at., 2006) 

2.5.3 Keasaman Permukaan 
Keasaman suatu katalis merupakan salah satu sifat 

penting yang berkaitan dengan kemampuan katalitiknya 
(Huuhtanen, 2006). Keasaman juga menjadi faktor penting yang 
menentukan aplikasi katalis dalam dunia industri. Sifat keasaman 
tersebut dapat dipelajari menggunakan adsorpsi molekuJ probe 
(CO, piridin dan NH3) dengan saJah satu modenya adalah 
mengg.unakan spektroskopi FTIR. Teknik FTIR ini mampu 
membedakan dua jenis situs asam, yaitu Bnmsted dan Lewis. Sisi 
asam Lewis (atom-atom logam yang terkoordinasi secara tak 
jenuh) dan sisi asam Bmnsted (gugus pendonor OH) pada 
permukaan padatan mempengaruhi sifat penyerapan sampel 
sehingga kedua sisi asam tersebut bermanfaat di dalam katalisis 
(Tatiana, 2007). 
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Eswaramoorthi, et a/., (2004) mene1iti Al-MCM-41 dan 
Zr-Al-MCM-41 dengan variasi rasio 200, 100, dan 50 dimana 
rasio Si/ Al=50 adalah tetap yang diadorb dengan piridin 
kemudian dikarakterisasi dengan Ff-IR piridine seperti yang 
ditunjukkan pada Gambar 2.11. 

17~0 13 5 0 

Btlangan Ge1ombcmg (em·•) 

Gambar 2.11 Spektroskopi Ff-IR piridin dari Al-MCM-41 dan 
Zr-Al-MCM-41 ; (1) Al-MCM-41 (Si/Al=50); (2) 
Zr-Al-MCM-41 (Si/Zr=200); (3) Zr-Al-MCM-41 
(Si/Zr=100); (4) Zr-Al-MCM-41 . (Si/Zr=50) 
(Eswaramoorthi, et al., 2004) 

Penelitian ini menun~ukkan sisi asam Brensted dan Lewis. 
Puncak 1547 dan 1653 em· adanya sisi asam Bnmsted sedangkan 
puncak 1445 dan 1625 em·' menunjukkan sisi asam Lewis. 
Puncak 1490 em·' menandakan adanya sisi asam Bnmsted dan 
Lewis. 1ntensitas puncak-puncak tersebut mengalami kenaikan 
dengan meningkatnya kandungan Zr. Hal ini menunjukkan bahwa 
sifat keasaman katalis meningkat yang sebanding dengan 
kandungan Zr, bilamana kemungkinan adanya polarisasi ikatan 
antara Si-01)-.... zr&+ dalam Zr-Al-MCM-41 (Rakshe, et al., 1999). 
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Gambar 2.12 menunjukkan spektra FT-lR adsorpsi 
piridin dari Al-MCM-41 dengan rasio Si/Al yang bervariasi. 
Spektra dari AJ-MCM-41 (25, 50, 75. 100) menunjukkan bahwa 
intensitas puncak pada 1545 em·• (tempat piridin teradsorp pada 
sisi asam Bmnsted) dan puncak 1455 dan 1620 em·• (tempat 
piridin teradsorp pad a sisi asam Lewis) men urun dari S if AI (2 5) 
sampai Si/ AI (100). Pengamatan ini terjadi karen a munculnya 
jumlah A1 non-framework yang lebih banyak pada Al-MCM-41 
(25). Sedangkan puncak pada 1500 em·• adalah puneak 
teradsorpsinya piridin pada kedua sisi asam, Broosted dan Lewis. 
Intensitas puncak adsorpsi piridin pada sisi asam Bmnsted 
berhubungan pada rasio Si/ AI pada katalis (Palani dan 
Pandarungan, 2006). 

1400 1500 
L 

1600 

Btlangan Gelomb<llg (cm·l) 

Garnbar 2.12 Spektra FT-IR piridin dari (a) Al-MCM-41 (25), (b) 
AJ-MCM-41 (50), (c) Al-MCM-41 (75), (d) Al
MCM-41 (100) (Palani dan Pandarungan, 2006) 

Spektra FT -IR piridin Zr-MCM-41 yang disintesis oleh 
Chen, (2006) menjelaskan adanya sisi Lewis pada bilangan 
gelombang 1445, 1580, dan 1598 em·• . Sisi asam Bmnsted terjadi 
pada bilangan gelombang 1540 em·• serta adsorpsi piridin 
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diantara keduanya adalah 1490 cm·1 (Sisi asam Lewis dan 
Bnmsted). Spektra FT-IR adsorpsi piridin Zr-MCM-41 dapat 
dijelaskan pada Gambar 2.13. 

3 .0 ,.------------------~ 
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Gambar 2.13 Spektra IT-IR adsorpsi piridin Zr-MCM-41 (Chen. 
2007) 



3.1 Alat dan Bahan 
3.1.1 Alat 

BABill 
METODOLOGJ 

Peralatan yang digunakan untuk sintesis katalis dalam 
percobaan ini adalah beker glass, beker plastik, pengaduk 
magnetik, botol polipropilen 500 mL, pipet tetes, kertas saring, 
neraca analitik, oven listrik, muffle furnace, hot plate, corong 
Buchner, pompa vakum, krusibel, difraksi sinar-X (XRD,JEOL), 
spektrofotometer FT-IR (BUCK-500). 

3.1.2 Bahan 
Bahan-bahan yang digunakan dalam percobaan ini adalah 

natrium metastlikat pentahidrat (Na2Si03SH20, LIPI), 
Cetiltrimettlamomum brormda (CT ABr, Merck), aqua DM, 
etanol, Zirconium(/V) ox1de cloride octahydrate (Zr0Cl2.8H20, 
Merck), Alurniniumsulfat kristal (Ah(S04)3.18H20 , Merck), 
Asam sulfat 98%. dan kertas pH universal (MN). 

3.2 Prosedur kerja 
3.2.1 Sintesis AI-MCM-41 

Katalis Al-MCM-41 disintesis dengan rasio Si/ AI 60. 
Sintesis Al-MCM-4 I dengan perbandingan gel 0,1 Si02/0,0009 
Ah03/0,025 CTABr/10 H20. Al-MCM-41 dapat dilakukan 
dengan cara melarutkan CTABr 9,1115 gram (0,025 mol) dalam 
aqua DM sebanyak 50 mL, ditambahkan Na2Si01 5H20 21,2045 
gram (0, 1 mol) dilarutkan dalam 50 mL aqua DM, lalu 
ditambahkan Ah(S04) 3.18H20 0,5998 gram (0,0009 mol) 
dilarutkan dalam 20 mL aqua DM. Larutan campw-an diaduk 
selama 30 menit menggunakan pengaduk magnetik dengan 
kecepatan 350 rpm. Selanjutnya, ditambahkan asam sulfat secara 
terus-menerus hingga pH 10-11, dan terbentuk gel. Setelah itu, 
distrirer lagi 30 menit, lalu dipindahkan ke botol polipropilen 500 
mL, dan dioven pada suhu I 00 oc selama 6 hari. Selanjutnya 
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didinginkan pada suhu ruang dan difiltrasi. Residu dicuci dengan 
aqua DM hingga pH netral, dikeringkan pada suhu 100 oc selama 
12 jam, dan dikalsinasi pada suhu 550 °C selama 6 jam. Terakhir, 
padatan dihaluskan dan dikarekterisasi dengan XRD, FT-IR, dan 
keasaman dengan metode adsorpsi piridin (FT -IR piridin). 

3.2.2 Sintesis Zr -MCM-41 
Sintesis Zr-MCM-41 dilakukan sama seperti Zr-Al-MCM-

41 dengan rasio Zr-Al-MCM-41 (25), dimana Rasio Sil AI dibuat 
tetap 60. Sehingga perbandingan mol gel 0,1 Si~/0,001 
Zr02/0,025 CTABr/10 H20 . Sintesis dilakukan dengan cara 
melarutkan CT ABr 9,1115 gram (0,025 mol) dalam aqua DM 
sebanyak 80 mL, ditambahkan Na2Si03 5H20 21 ,2045 gram (0, 1 
mol) dilarutkan dalam 50 mL aqua DM, lalu ditambahkan 
ZrOC12.8H20 0,3223 gram (0,001 mol) di1arutkan dalam 50 mL 
aqua DM. Larutan campuran diaduk selama 30 menit 
menggunakan pengaduk magnetik dengan kecepatan 350 rpm. 
Selanjutnya, ditambahkan asam sulfat secara terus-rnenerus 
hingga pH 10-11, dan terbentuk suspensi. Setelah itu, distrirer 
lagi 30 menit, lalu dipindahkan ke botol polipropilen 500 mL, dan 
dioven pada suhu 100 oc selama 6 hari. Selanjutnya didinginkan 
pada suhu ruang dan difiltrasi. Residu dicuci dengan aqua DM 
hingga pH netral, dikeringkan pada suhu 100 oc selama 12 jam, 
dan dikalsinasi pada suhu 550 oc selama 6 jam. Terakhir, padatan 
dihaluskan dan dikarekterisasi dengan XRD, FT-IR, dan 
keasaman dengan rnetode adsorpsi piridin (FI-IR piridin). 

3.2.3 Sintesis Zr-AI-MCM-41 
Sintesis Zr-Al-MCM-41 dilakukan dengan variasi rasio 

Si/Al= 25 dan 40. Sintesis dilakukan dengan metode hidrotermal, 
dengan perbandingan gel 0,1 Si0~0,0009 Al20.J)( Z~/0,025 
CTABr/10 H20 , dimana nilai X adalah 0,001 dan 0,0008. 
Kornposisi dari bahan yang dbutuhkan untk sintesis Zr-Al-MCM-
41 dapat dilihat dalam tabel 3.1 
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Tabel 3. 1 Komposisi sintesis Zr-Al-MCM-41 

I Sampel 
Mol Gel Si02 Ah01 Zr02 CTABr H20 I 

(mol) (gram) (gram) (gram) (gram) (mL) 

Zr-AJ-
MCM-41 0,001 21,2045 0,5998 0,3223 9,1115 180 
(25) i I 

Zr-AJ-
MCM-41 

I 
0,0008 21,2045 0,5998 0,2578 9, 1115 180 

(40) 

Sintesis Zr-Al-MCM-41 dilakukan sama seperti Al-MCM-
41 . Semua 1arutan dicampur dan distirer selama 30 menit 
menggunakan pengaduk magnetik dengan kecepatan 350 rpm. 
Selanjutnya, ditambahkan asam sulfat secara terus-menerus 
hingga pH 10-11, dan terbentuk suspensi. Setelah itu, distrirer 
lagi 30 menit, lalu dipindahkan ke botol polipropilen 500 mL, dan 
dioven pada suhu 100 oc selama 6 hari. Selanjutnya didinginkan 
pada suhu ruang dan difiltrasi. Residu dicuci dengan aqua DM 
hingga pH netral, dikeringkan pada suhu 100 °C selama 12 jam, 
dan dikalsinasi pada suhu 550 °C se1ama 6 jam. Terakhir, padatan 
dihaluskan dan dikarekterisasi dengan XRD, FT-IR, dan 
keasarnan dengan metode adsorpsi piridin (FT-IR piridin). 

3.2.4 karakterisasi 
3.2.4.1 Analisis dengan XRD 

Sarnpel Al-MCM-41 kurang 1ebih I g dihaluskan dan 
di1etakkan pada suatu cetakan yang telah disediakan. Sampel 
tersebut kemudian disinari dengan sinar-X dengan sumber sinar 
CuKa. sehingga diperoleh difraktogram. Data yang diperoleh 
yaitu harga d dan intensitas puncak difraksinya dicocokan dengan 
kumpulan data difraksi sinar-X sesuai data yang sudah ada. Hal 
yang sam a juga dilakukan pada Zr-MCM-41 dan Zr-AJ-MCM-41 . 
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3.2.4.2 Analisis deogan FT -IR 
Sampel Al-MCM-41 dengan bentuk partikel yang kecil 

didispersikan dalam KBr dengan perbandingan 1:99, yaitu 1mg 
Al-MCM-41 dan 99 mg KBr. Sampel dan KBr dicampur dan 
digiling Ialu ditempatkan dalam pelet holder untuk selanjutnya 
dimampatkan menjadi pelet KBr yang transparan. Pelet kemudian 
ditempatkan pada holder dan dimasukkan pada alat FT-IR, 
selanjutnya dianalisis pada bilangan gelombang 400-4000 em·•. 

Untuk mengetahui tingkat keasaman katalis, dilakukan 
adsorpsi dan desorpsi piridin pada katalis tersebut sebelum 
dianalisis kembali dengan FT-IR Caranya adalah dengan 
menekan sampel Al-MCM-4lyang berupa serbuk sampai padat 
pada pressing holder, kemudian mengatur keadaan cuplikan 
dalam holder agar vakum dengan mengalirkan gas nitrogen 
selama 3 jam dengan pernanasan pada suhu 400 °C, kernudian 
untuk desorp nitrogen maka aliran gas dihentikan dan suhu 
diturunkan sampai suhu kamar. Setelah itu, dilakukan proses 
adsorp piridin dengan cairan piridin yang disuntikan pada alat 
selama 2 jam. Kernudian dipanaskan kembali pada suhu 150 °C 
selama 3 jam. Lalu, dilakukan penurunan suhu sampai suhu 
kamar, cuplikan diambil dari alat dan dianalisis dengan FT-IR 
dengan panjang gelombang antara 1400-1700 (Poh et al., 2006). 
Hal yang sama juga dilakukan pada Zr-MCM-41 dan Zr-Al
MCM-41. 



BABIV 
BASIL DAN PEMBAHASAN 

4.1 Sintesis AI-MCM-41, Zr-MCM-41, dan Zr-AI-MCM41 
Padatan Al-MCM-41 dengan rasio Si/ AJ = 60, padatan 

Zr-MCM-41 dengan rasio Si/Zr = 25, dan padatan Zr-Al-MCM-
41 dengan variasi rasio Si/(Zr+Al) = 25 dan 40 disintesis dengan 
metode hidrotennal untuk mengetahui pengaruh penambahan ion 
Al dan Zr terhadap struktur dan keasaman padatan yang 
terbentuk. 

Padatan AJ-MCM-41 dengan rasio Si/ AI = 60 disintesis 
dengan perbandingan mol gel 0, l Si02/0,0009 Al20 3/0,025 
CTABr/10 H20 (Selvaraj, 2005). Metode sintesis yang digunakan 
adalah metode hidrotermal karena metode ini ideal untuk sintesis 
padatan dengan kemurnian yang tinggi, stoikiometri terkontrol, 
distribusi ukuran partikel yang sempit, morfologi yang terkontrol, 
mengurangi cacat, partikelnya padat atau tebal, kristalinitas yang 
tinggi dengan mengurangi sintering (Byrappa dan Adzcbiri, 
2007). 

Penelitian ini diawali dengan mencampurkan larutan 
CT ABr dengan larutan Na2Si035H20 yang merupakan sebagai 
sumber silikat, serta ditambahkan Al2(S04) 3.18H20 dalam kondisi 
pengadukan. CT ABr merupakan surfaktan yang bertindak sebagai 
tempat pengarah (prekursor) susunan heksagonal MCM-41 
dengan cara membetuk misel. Campuran yang terbentuk setelah 
proses pengadukan berwarna putih keruh, dan setelah pHnya 
diturunkan hingga 11, campuran reaksi berubah menjadi gel. 
Selanjutnya, perlakuan hidrotermal pada suhu 100 °C selama 144 
jam yang menghasilkan endapan putib, merupakan proses 
kristalisasi untuk meningkatkan keteraturan struktur dari padatan 
yang terbentuk, seperti yang disampaikan oleh Eimer et al., 
(2003). Tahap pencucian produk hidrotennal dengan aquadest 
yang dilanjutkan dengan pengeringan pada suhu 1 00°C bertujuan 
untuk menghilangkan pengotor dan surfaktan. Sete1ah produk 
dikalsinasi, diharapkan terjadi proses-proses seperti hi1angnya air 

25 



26 

kristal, berubahnya tekstur kristal, munculnya fasa aktif, serta 
sifat mekanik yang makin stabil (Perego, 1997). Hasil kalsinasi 
berupa serbuk putih Al-MCM-41. 

Padatan Zr-MCM-41 dengan rasio Si/Zr = 25 disintesis 
dengan cara yang sama seperti Al-MCM-41, tetapi digunakan 
ZrOCh sebagai sumber zirkonium. Padatan yang diperoleh 
berupa serbuk putih. Begitupula dengan sintesis padatan Zr-Al
MCM-41, metode yang digunakan sama dan padatan yang 
diperoleh berupa serbuk putih. 

4.2 Karakterisasi Padatan Al-MCM-41, Zr-MCM-41, dan 
Zr-AI-MCM41 

Padatan Al-MCM-41, Zr-MCM-41, dan Zr-Al-MCM-41 
hasil sintesis pada penelitian ini dikarakterisasi dengan XRD, FT
IR, dan FT-IR piridin. 

4.2.1 Karakterisasi dengan XRD 
Karakterisasi dengan metode difraksi sinar-X (XRD) 

dilakukan untuk mengetahui pola difraktogram dari Al-MCM-41, 
Zr-MCM-41, dan Zr-Al-MCM-41 hasil sintesis. 

4.2.1.1 Hasil XRD Al-MCM-41 
Berdasarkan penelitian sebelumnya, MCM-41 mempunyai 

pola difraksi sinar-X dengan puncak karakteristik di daerah 29 
an tara 2 - I 0° dan tidak ditemukan adanya puncak lain pada sudut 
lebih besar dari 10° (Gu et a/., 1999). Pada penelitian ini, pola 
difraktogram dari padatan Al-MCM-41 hasil siotesis memiliki 
empat puncak yang dapat dilihat pada Gambar 4.1. Adanya 
puncak tajam pada 29 = 2,44° dan puncak kecil yang terlihat di 
29 = 4,06° serta 29 = 4,56° menunjuk.kan adanya kemiripan pola 
difraktogram padatan Al-MCM-41 basil sintesis dengan pola 
difraktogram Al-MCM-41 yang telah dilaporkan oleh Ajaikumar 
dan Pandurangan pada tahun 2008. 

Puncak-puocak tersebut merupakan puncak-puncak 
karakteristik dari struktur MCM-41, sesuai yang dilaporkan oleh 
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dilaporkan oleh Beck eta/., (1992) bahwa puncak karakteristik 
dari difraksi heksagonal MCM-41 terdiri dari puncak kuat pada 
20 = 1,8-2,4° yang merupakan refleksi bidang (100) serta 4 
puncak pada 20 antara 3,0-8,0° yaitu 20 = 3,5-4,12°; 20 = 4,31-
4,850, 20 = 5,64-6,00° dan 20 = 6, 7° yang bertwut-turut 
merupakan refleksi bidang ( 11 0), (200), (2 10) dan (300). Oleh 
karena itu., dapat disimpulkan bahwa keteraturan struktur MCM-
41 sudah terbentuk pada padatan AJ-MCM-41 basil sintesis. 
Savidha et a/. , (2004) melaporkan bahwa munculnya puncak
puncak tersebut menujukkan terbentuknya regularitas struktur 
heksagonal dari MCM-41. 

2 

2 4 6 

2e e> 
8 10 

Gambar 4.1 Pola Difraktogram AJ-MCM-41 (60) 

Selanjutnya dapat dilihat bahwa besarnya sudut 20 dari 
puncak-puncak difraktogram Al-MCM-41 basil sintesis teramati 
sedikit lebih kecil dengan intensitas puncak yang lebih tinggi 
serta nilai d-.spacing yang lebih tinggi dari difraktogram AI-
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MCM-41 yang dilaporkan oleh Ajaikumar dan Pandurangan 
(2008). Kemungkinan besar adanya pergeseran ini tetjad.i karena 
rasio Si/ AI dalam Al-MCM-41 basil sintesis lebih besar 
(kandungan aluminium lebih kecil) dari pada Al-MCM-41 . 

4.2.1.2 Hasil XRD Zr-MCM-41 
Pola d.ifraktogram dari Zr-MCM-41 basil sintesis dengan 

rasio Si/Zr = 25 dapat dilihat pada Gambar 4.2. Berdasarkan data 
XRD tersebut diketahui bahwa pola difraktogram Zr-MCM-41 
(Si/Zr = 25) hanya memiliki satu puncak, yaitu pada sudut 28 = 
2,56° yang menunjukkan bahwa keteraturan struktur MCM-41 
tidak terbentuk pada Zr-MCM-41 basil sintesis. 

2 4 6 

29 (0
) 

8 10 

Gambar 4.2 Difraktogram Zr-MCM-41 (25) 

Pola d.ifraktogram ini hampir sarna dengan pola 
d.ifraktogram Zr-MCM-41 milik Zhao, (2009). Hal ini 
dikarenakan kandungan ion 1ogam zirkonium yang lebih dari 17% 
dapat menyebabkan kerusakan struktur dari kerangka MCM-41 
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(Zhao, 2009). Menurut Muhamed (2005), ion logam Zr4 yang 
masuk ke dalam struktur Si02 akan membentuk kerangka Zr
MCM-41 . Karena ukuran jari-jari ion Zr4+ (59 pm) lebih besar 
dari pada jari-jari ion Si • ( 40 pm), menyebabkan terjadinya 
penurunan nilai parameter kisi. Oleh karena itu, jumJah ion Zr4 

yang masuk dalam struktur MCM-41 dapat mempengaruhi 
regularitas struktur Zr-MCM-41. Semakin banyak jumlah ion Zr4

+ 

yang ditambahkan, regularitas struktur Zr-MCM-41 semakin 
berkurang. 

4.2.1.3 Hasil XRD Zr-AI-MCM-41 
Padatan Zr-Al-MCM-41 disintesis dengan rasio Sil AI 

dibuat tetap = 60 untuk mengetahui pengaruh penambahan ion 
Zr4

• terhadap struktur Al-MCM-41. Pola difraktogram padatan 
Zr-Al-MCM-41 basil sintesis ditunjukkan pada Gambar 4.3 dan 
sebagai pembanding juga ditampilkan difraktogram dari Al
MCM-41 . 

Seperti yang terlihat pada Gambar 4.3 (b), puncak-puncak 
karakteristik MCM-41 teramati pada difraktogram Zr-Al-MCM-
41 (40), meskipun intensitasnya lebih rendah jika dibandingkan 
dengan Al-MCM-41 (60) pada Gambar 4.3 (a). lntensitas puncak 
utama ini terlihat semakin kecil pada difraktogram Zr-Al-MCM-
41 (25) (Gambar 4.3.c) yang memiliki kandungan ion zirkonium 
lebih banyak dari Zr-Al-MCM-41 (40). Perbandingan nilai 29 
dari semua difraktogram tersebut dapat dilihat pada Tabe14.2. 
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Gambar 4.3 Difraktogram (a) Al-MCM-41 (60)~ (b) Zr-Al-MCM-
41 (40)~ Zr-Al-MCM-41 (25) 

Tabe1 4.1 Perbandingan Difraktogram Zr-Al-MCM-41 dan Al
MCM-41 Hasil Sintesis 

Al-MCM-41 Zr-Al-MCM-41 

Puncak (60) 
Si/(Zr+ Al)=40 Si/(Zr+ A1)=25 

2e (0
) d(A) 2e (0

) d(A) 2e (0
) d(A) 

1 2,44 36,15 2,42 36,43 2,53 34,83 

2 4,06 21,74 4,22 20,89 4,25 20,77 

3 4,56 19,36 4,74 18,62 4,78 18,47 

4 6,08 14,51 5,92 14,91 5,96 14,81 
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Tabel 4.2 menunjukkan bahwa ni1ai 28 d.ifraktogram Zr
Al-MCM-41 (40) adalah 2,42° yang diikuti dua puncak tambahan 
pada 28 4,22 dan 4,74°. Sedangkan pada Zr-Al-MCM-41 (25) 
adanya puncak dengan sudut 28 = 2,53° serta adanya puncak 
tambahan pada sudut 4,25 dan 4,78°. Pengamatan ini 
menunjukkan bahwa penambahan ion zirkonium ke dalam AI
MC'M-41 menurunkan keteraturan struktur karakteristik MCM-41 
dari Zr-Al-MCM-41 yang terbentuk. Semakin banyak ion 
zirkonium yang ditambahkan, padatan Zr-Al-MCM-41 yang 
terbentuk tidak lagi menunjukkan keteraturan struktur MCM-41 
dan bertambah amorf. Kerusakan dari struktur Zr-Al-MCM-41 
(25) tersebut kemungkinan terjadi karena Si-0-Zr terasosiasi 
tidak stabil akibat pengaruh jari-jari ion Zr4 dan A13

' yang 
mempunyai ukuran yang lebih besar dari ion Si4

+. Ion Zr4 yang 
memiliki jari-jari 59 pm dan ion Al3

• yang memiliki jari-jari 53 
pm mensubstitusi ion Si4

+ yang memiliki ukuran lebih kecil (jari
jari ionnya = 40 pm), menyebabkan terjadinya kerusakan struktur 
Zr-Al-MC'M-41 yang terbentuk (Muhamed, 2005). 

4.2.2 Karakterisasi dengan FT -IR 
FT-IR digunakan untuk membantu mendapatkan informasi 

dalam memperkirakan struktur molekul padatan Al-MCM-41 , Zr
MCM-41, dan Zr-Al-MCM-41 hasil sintesis. 

4.2.2.1 Hasil FT-IR AI-MCM-41 
Spektra FT-IR padatan Al-MCM-41 yang diukur pada 

rentang bilangan gelombang 400-4000 em·\ seperti terlihat pada 
Gambar 4.4, menunjukkan serapan Iebar pada bilangan 
gelombang 3421 cm-1 yang merupakan daerah serapan OH dari 
au. 
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Gambar 4.4 Spektra IT -IR dari Al-MCM-41 Hasil Sintesis 

Serapan pada bilangan gelombang 1227 dan 799 cm·1 

secara berturut-turut merupakan daerah serapan gugus Si-0-Si 
vibrasi ulur asimetri dan vibrasi ulur simetri. Serapan pada 
bilangan gelombang 961 cm·1 merupakan daerah serapan gugus 
Si-0 dimana 0 berikatan dengan H yang merupakan serapan 
spesifik dari padatan MCM-41. Sedangkan serapan pada bilangan 
gelombang 459 cm·1 merupakan daerah serapan Si-0 tekuk. 

Spektra IT-IR padatan Al-MCM-41 basil sintesis tersebut 
memiliki pola yang serupa dengan spektra FT -IR yang dilaporkan 
oleh Jermi dan Pandurangan (2005), seperti pada Gambar 2.11, 
dan juga tidak menunjukkan perbedaan yang signiflkan 
dibandingkan dengan spektra IT-IR padatan Al-MCM-41 yang 
telah dilaporkan oleh Poh et a/., (2006), seperti ditunjukkan pada 
Tabel4.2. 
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Tabel 4.2 Perbandingan puneak serapan AJ-MCM-41 hasil 
sintesis dengan Al-MCM-41 yang telah di1aporkan 
(Poh eta/. , 2006) 

Al-MCM-41 Al-MCM-41 
(Hasil Sintesis) (Poh et a/., 2006) 

Puneak Gugus 
Bilangan Bilangan 

Gelombang (em-1
) Gelombang (em-') 

1 3421 3420 OH dari air 

I 
Vibrasi ulur 

asimetri 
2 1227 1229 Si-0-Si 

Vibrasi ulur 
simetri 

3 799 799 I Si-0-Si 

4 961 965 Si-OH 
vibrasi tekuk 

5 459 455 Si-0 

4.2.2.2 Hasil FT-IR Zr-MCM-41 
Spektra FT-1R padatan Zr-MCM-41 hasil sintesis dapat 

dilihat pada Gambar 4.5. Pola spektra FT-IR tersebut sintesis 
tidak berbeda jauh dengan pola spektra FT -TR padatan Zr-MCM-
41 yang disintesis oleh Xiaomei eta!., (2009) seperti terlihat pada 
Gambar 2.10 dan Tabel4.3. 

Adanya serapan Iebar pada bilangan gelombang 3422 em·' 
menunjukkan adanya gugus OH dari air. Vibrasi ulur asimetri dan 
vibrasi ulur simetri Si-0-Si secara berturut-turut teramati dari 
serapan pada bilangan gelombang 1223 dan 802 em·' . Puncak 
pada bilangan gelombang 964 merupakan daerah serapan gugus 
Si-0 dimana 0 berikatan dengan H yang merupakan serapan 
spesifik dari gugus MCM-41. 

I 

I 
I 

I 
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Gambar 4.5 Spektra IT-IR dari Zr-MCM-41 Hasil Sintesis 

Meourut Xu, (200 1) puncak pada bilangan gelombang 
antara 945-965 cm·1 menunjukkan adanya vibrasi ulur Si-0-Si 
dalam ikatan heteroatom Si-0-Zr. Hui, (2006) juga melaporkan 
bahwa puncak pada bilangan gelombang antara 900 - 1000 cm·1 

merupakan daerah vibrasi ulur Si-0-M. Sedangkan puncak pada 
bilangan gelombang 463 cm·1 merupakan serapan vibrasi tekuk 
gugus Si-0. 

Berdasarkan data tersebut, dapat diperkirakan bahwa pada 
padatan Zr-MCM-41 basil sintesis, ion zirkonium telah masuk ke 
dalam kerangka MCM-41. 
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Tabel 4.3 Perbandingan puncak serapan Zr-MCM-41 basil 
sintesis dengan Zr-MCM-41 literatur (Xiaomei eta/. , 
2009) 

Zr-MCM-41 
Zr-MCM-41 (Xiaomei eta/., 

Puncak (Hasil Sintesis) 2009) Gugus 
Bilangan 

Gelombang (cm-1) 

Bilangan 
Gelombang (crn-1) 

1 3422 3420 OH dari air 
Vibrasi ulur 

asimetri 
2 1223 1000-1260 Si-0-Si 

Vibrasi ulur 
simetri 

3 802 798 Si-0-Si 

4 964 961 Si-OH 
Vibrasi tekuk 

5 463 459 Si-0 

4.2.2.3 Hasil FT-lR Zr-AI-MCM-41 
Spektra FT-IR padatan Zr-Al-MCM-41 basil sintesis 

ditunjukkan pada Gambar 4.6. Sebagai pembanding juga 
ditampilkan spektra FT-IR dari padatan AI-MCM-41 dan Zr
MCM-41. 

Seperti terlihat pada Gambar 4.6, jika dibandingkan dengan 
Al-MCM-41 dan Zr-MCM-41 hasil sintesis, puncak-puncak 
serapan karakteristik padatan Zr-AI-MCM-41 teramati pada 
bilangan gelombang yang hampir sama. Nilai masing-rnasing 
puncak serapan FT -IR dari seluruh padatan hasil sintesis yang 
direkam pada daerah bilangan gelombang 400-4000 cm"1 

ditabulasikan pada Tabel4.4 . 
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Gambar 4.6 Spektra FT-IR (a) Al-MCM-41 (60), (b)Zr-MCM-41 
(25), (c) Zr-Al-MCM-41 (25), (d) Zr-Al-MCM-41 
(40) 

Berdasarkan spektra IR pada Gambar 4.6 tersebut diketahui 
bahwa puncak Iebar yang muncul pada bilangan ge1ombang 
3421 cm-1 merupakan daerah serapan gugus OH dari air. Serapan 
vibrasi ulur simetri dan asimetri Si-0-Si terlihat pada bilangan 
ge1ombang 798-802 dan 1222-1238 cm-1

. Puncak karakteristik 
dari gugus Si-0 dimana 0 berikatan dengan H muncul pada 
bilangan gelombang 964 cm-1 yang menunjukkan bahwa struktur 
MCM-41 telah terbentuk pada padatan Zr-Al-MCM-41 dengan 
variasi rasio Si/(Zr+Al) = 40 dan 25. Sedangkan serapan vibrasi 
tekuk dari gugus Si-0 muncul pada bilangan gelombang 455 
cm-1• Munculnya puncak serapan pada bilangan gelombang 
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disekitar 964 dan 455 cm·t untuk padatan Zr-AJ-MCM-41 dengan 
variasi rasio Sii(Zr+Al) = 40 dan 25 mengindikasikan bahwa 
struktur kerangka Al-MCM-41 tidak berubah dengan adanya ion 
zirkonium. Kecenderunan yang sama juga dilaporkan oleh 
Komariyah, (2009) Wltuk padatan Ni-Al-MCM-41. Penambahan 
ion Ni ke dalam Al-MCM-41 dilaporkan tidak merubah struktur 
framework Al-MCM-41 . 

Tabel4.4 Identifikasi pWlcak-puncak serapan FT-TR padatan hasil 
sintesis 

Bilangan T Bilangan 
Gel om bang 

(cm-1) 

Gel om bang 
(cm-1

) 

Bilangan Gelombang 
(cm-1) 

Puncak Zr-Al-MCM-41 

I 
Al-MCM- Zr-MCM- Sii(Zr+AI) Sii(Zr+AI) 

41 41 = 25 = 40 

I 3421,12 3421,83 3421,83 3421,83 
2 1226,77 1222,91 1238,34 1238,34 
3 798,56 802,41 798,56 798,56 
4 960,58 964,44 964,44 968,3 
5 459,07 462,93 455,22 459,07 

4.2.3 Karakterisasi dengan FT-IR Piridin 
Masuknya ion logam zirkonium dalam padatan Al-MCM-

41 akan dapat meningkatkan keasaman padatan. Pada penelitian 
Eswaramoorthi et a/, (2004) dikatakan bahwa padatan Zr-Al
MCM-41 dapat digunakan pada hidroisomerisasi ataupun 
hydrocraclang. Adanya ion logam pada struktur Al-MCM-41 
akan menjadi sisi asam Lewis dan berperan sebagai sisi aktifpada 
proses katalisis. Penelitian yang telah dilal11kan Selvaraj et al., 
(2005) juga menjelaskan bahwa adanya ion logam akan 
meningkatkan jumlah sisi asam. Karakterisasi dengan IT-IR 
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piridin pada pene1itian ini adalah untuk mengamati tipe sisi asam 
dari padatan hasil sintesis. Hasil spektra FT-IR piridin dari 
padatan Al-MCM-41, Zr-MCM-41 dan Zr-Al-MCM-41 
ditunjukkan pada Gambar 4.7. 

1600 1580 1S60 1540 1520 1300 1480 1460 1440 1420 1400 

Bilangan Gelombang (cm"1
) 

Gambar 4.7 Spektra FT-IR piridin (a) Al-MCM-41 (60), (b) 
Zr-MCM-41 (25), (c) Zr-Al-MCM-41 (25), (d) 
Zr-Al-MCM-41 (40) 

(d) 

(c) 

(b) 

(a) 

Sesuai dengan yang diharapkan, spektra FT-IR piridin pada 
gambar 4.7, menunjukkan pita serapan di sekitar 1450-1650 cm·1 

untuk piridin teradsorpsi pada kedua sisi asam Lewis dan asam 
Bmnsted. 

Berdasarkan pengamatan, padatan Al-MCM-41 dan Zr
MCM-41 memiliki sisi asam Lewis yang teridentifikasi dari 
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muncu1nya puncak pada 1450 dan 1446 em·', serta memiliki 
gabungan kedua sisi asam Lewis dan Bnmsted yang 
teridentifikasi dari munculnya puncak pada bilangan gelombang 
I 492 dan 1496 em·• . Begitu pula dengan Zr-Al-MCM-41 (25) dan 
( 40), adanya sisi asam Lewis terlihat dari munculnya puncak 
bilangan gel om bang 1446 dan 1450 cm-1

, adanya sisi asam 
Bmnsted terlihat dari munculnya puncak pada bilangan 
gelombang 1492 cm·1 dan adanya gabungan dari keduanya 
terlihat dari munculnya puncak pada bilangan gelombang 1550 
em·• dan 1504 em·•. 

Puncak pada bilangan gelombang disekitar 1450 em·• 
muncul karena adanya adsorpsi piridin pada sisi asam Lewis, 
dimana piridin menggunakan pasangan elektron bebas untuk 
berikatan dengan orbital kosong sampel. Sedangkan puncak yang 
menunjukkan adanya sisi asam Bmnsted muncu1 karena adanya 
vibrasi untuk ion piridinium (C5H5NH+), dimana piridin berikatan 
dengan proton dari gugus OH. 

Jika padatan Zr-Al-MCM-41 dibandingkan dengan padatan 
Al-MCM-41 , terjadi peningkatan keasaman karena penambahan 
ion zirkoniu:m, seperti ditunjukkan pada Tabel 4.7. 
Kecenderungan ini juga dilaporkan oleh Fang et al. , (2005) 
bahwa kation logam (zirkonium) sebagai fasa aktif dapat 
mencipta.kan pusat keasaman yang barn pada permukaan Al
MCM-41. 

Intensitas puncak meningkat dengan meningkatnya 
kandungan Zr, yang merupakan indikasi bahwa keasaman 
padatan meningkat sebanding dengan kandungan zirkonium. Hal 
iTu kemungkinan dikarenakan adanya polarisasi ikatan dari Si-d5

-

---zr&+ dalam Zr-Al-MCM-41, sehingga kemungkinan yang 
terjadi adalah terbentuknya ikatan Si-0---Zr dan Si-0 
(Eswaramoorthi eta/., 2004). 
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Tabel 4.5 Jumlah asam Lewis dan asam Brensted padatan AI
MCM-41 dan Zr-AI-MCM-41 basil sintesis 

Bilangan 

Jenis 
Gel om bang Bilangan Gelombang (em"1) 

(em-') 
A sam 

Zr-AI-MCM-41 
AI-MCM-41 

Si/(Zr+ A1)=25 Si/(Zr+ Al)=40 

Lewis 1446 1446 1450 

Brensted 1550 1504 
Lewis 

dan 1492 1492 1492 
Br011Sted 

Bila besamya keasaman padatan hasil sintesis 
dibandingkan dengan keasaman padatan serupa yang d.i1aporkan 
oleh Eswaramoorthi el al., (2004), tingkat keasaman padatan yang 
dimiliki Eswaramoorthi lebih tinggi. Hal ini dikarenakan jumlah 
ion logam AI yang digunakan o1eh Eswaramoorthi dalam sintesis 
Zr-AI-MCM-41 lebih banyak d.iband.ing ion logam AI yang 
d.igunakan dalam penelitian ini. Poh et a/., (2006) rnengatakatan 
bahwa penambahan ion AI dapat mempengaruhi tingkat 
keasaman sisi Brensted. 



5.1 Kesimpulan 

BABY 
KESIMPULAN DAN SARAN 

Padatan Al-MCM-41, Zr-MCM-41, dan Zr-Al-MCM-41 
telah berhasil disintesis dengan metode bidrotennal . Hasil 
karakterisasi menggunakan XRD menunjukkan adanya puncak
puncak difraktogram pada sudut 29 kurang dari 10°. Katalis Al
MCM-41 (60) memiliki struktur yang mirip dengan padatan 
MCM-41 serta memiliki kristalinitas lebib tinggi dibanding Zr
MCM-41 , Zr-Al-MCM-41 ( 40) dan Zr-Al-MCM-41 (25). 
Penambahan ion zirkonium dalam proses sintesis menyebabkan 
perubahan struktur Al-MCM-41 yang ditandai dengan penurunan 
intensitas puncak-puncak difraktogramnya Meskipun demikian, 
spektra FT-IR dari semua padatan basil sintesis menunjukkan 
pola spektra yang sama dengan MCM-41 . Sedangkan basil 
karakterisasi menggunakan FT-1R piridin menunjukkan bahwa 
Zr-Al-MCM-41 (25) memiliki keasaman paling tinggi 
dibandingkan dengan ketiga padatan yang lain. Oleh karena itu, 
dapat dikatakan bahwa semakin banyak ion zirkonium yang 
ditambahkan, maka keasaman padatan yang terbentuk semakin 
besar. 

5.2 Saran 
Sebaiknya perlu dilakukan penelitian lebih lanjut untuk 

uji aktivitas, sehingga diharapkan katalis Zr-Al-MCM-41 dapat 
digunakan untuk reaksi hidroisomerisasi atau reaksi 
hydrocracking. 
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A. Perhitungan 
1. Sintesis AI-MCM-41 

- Dilarutkan 
dalam aqua DM 

LAMP IRAN 

- Dilarutkan - Dilarutkan 
dalam aqua DM dalam aqua DM 

~~-----------r--~~~-------------J~ 

- Distirer 30 menit 
- Ditambah H2S04 sampai pH 10-11 

l Gel (0,1 Si02/0,0009 Ah03/0,025 CTABr/10 H20 ) ] 

- Dstirer lagi 30 menit 
- Dipindahkan ke botol Polipropilen 
-Dioven pada suhu 100 °C selama 6 jam 
- Didinginkan pada suhu ruang 
- difiltrasi 

~--------~~. 
~ ( Residu ) 

- Dicuci dengan Aqua DM hingga pH 
netral 

- Dikeringkan pada suhu I 00 oc selama 
12jam 

- Dikalsinasi pada suhu 550 °C selama 6 
jam 

- Dihaluskan 
- Dikarakterisasi XRD, Ff-IR, FT-IR 

oiridin. SEM. dan BET 
,--------------. 

( Al-MCM-41 J 
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2. Sintesis Zr-MCM-41 

- Dilarutkan 
dalam aqua DM 

- Dilarutkan - Dilarutkan 
dalam aqua DM 

- Distirer 30 menit 
- Ditambah H2S04 sampai pH 10-11 

- Dstirer lagi 30 menit 
- Dipindahkan ke botol Polipropilen 
-Dioven pada suhu I 00 °C selama 6 jam 
- Didinginkan pada suhu ruang 
- difiltrasi 

- Dicuci dengan Aqua OM hingga pH 
netral 

- Dikeringkan pada suhu 100 °C 
12jam 

- Dikalsinasi pada suhu 550 oc 
Jam 

- Dihaluskan 
- Dikarakterisasi XRD, Ff-IR, Ff-IR 

oiridin. SEM. dan BET ___ ......:_ __ ~ 
( Zr-MCM-41 ) 
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3. Sintesis Zr-AI-MCM-41 

[ Na2Si01.5H20 1l CT AB J ( Zr0Ch.8H20 J ( N!i2Si~.SH20 
- Dilamtkan - Dilamtkan - Dilarutkan - Dilamtkan 

dalam Aqua 
DM 

dalam Aqua dalam Aqua dalarn Aqua 
OM DM DM 

,~------------~-.------~L---------_. 

- Dsitirer 30 menit 
- Ditambah H2S04 sampai pH 10-11 

[ Gel (0, 1 Si02/0,0009 AhO/X Zr02/0,025 CT AB/ 10 H20) J 

- Dsitirer lagi 30 menit 
- Dipindah ke dalam botol Polipropilen 
- Dioven pada suhu I 00 °C selama 6 hari 
- Didinginkan pada suhu ruang 

, - Difiltrasi .r-----.L....o. 
( Filtrat ) ( Residu ) 

- Dicuci dengan aqua DM hingga pH 
netral 

- Dikeringkan pada suhu 1 00 oc selama 
12jarn 

- Dikalsinasi pada suhu 550 °C selarna 6 
hari 

- Dihaluskan 
- Dikarakteriasi dengan XRD, FT-IR, FT-

IR piridin, SEM, dan BET 

Zr-Al-MCM-41 
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B. Perhitungan 
1. Sintesis Al-MCM-41 

Perbandingan mol gel Al-MCM-41 adalah 0,1 SiOz/0,0009 
Ah0Ji0,025 CT ABr/1 0 H20 
Si 
-=60 
Al 
Si O.lxArSi -=-----
Al M;,ll:l x2x 26.89 

r.tol Al = o.u z:s.o' grj mor = 0.0009 
60 x ZxZ6.8' ~rjmo1 

• MolAl= 0,0009 mol 
massa Al =molAl x Mr Al2(S04) 3.18H20 

= 0,0009 mol x 666,42 g!mol 
= 0,5998 gram 

• Mol Si = 0,1 mol 
Massa Si02 = mol Si02 x Mr Na2Si03.5H20 

= 0,1 mol x 212,045 g/mol 
= 21, 2045 gram 

• Mol CTABr = 0,025 mol 
Massa CT ABr = mol CT ABr x Mr CT ABc 

= 0,0025 mol x 364, 46 g!mol 
= 9,1115 gram 

• Mol Aqua DM = 10 mol 
Massa Aqua DM = mol Aqua DM x Mr Air 

= 10 mol x 18 g/mol 

on 
p=-

" 

= 180 gram 

V =~ V = :oog = 180 mL 
P ' 111/ml 
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2. Sintesis Zr-AJ-MCM-41 
Perbandingan mol gel Zr-Al-MCM-41 0, l Si0i 0,0009 

Ah03/X Zr02/0,025 CTABr/ 10 H20 , dimana nilai X adalah 
0,001 dan 0,0008 
_s_' - =25 
(Al+~r) 

• Mol AI = 0,0009 mol 
Massa Al - mol AI x Mr Ah(S04)3. l8H20 

= 0,0009 mol x 666,42 g/mol 
= 0,5998 gram 

• Mol Zr = 0,001 mol 
Massa Zr = mol Zr x Mr Zr0Ch.8H20 

0,001 mol x 322,28 g/mol 
= 0,3223 gram 

• Mol Si = 0,1 mol 
Massa Si02 = mol Si02 x Mr Na2Si03 5H20 

= 0,1 mol x 212,045 glmol 
= 21 , 2045 gram 

• Mol CT ABr = 0,025 mol 
Massa CT ABr = mol CT ABr x Mr CT ABr 

= 0,0025 mol x 364, 46 glmol 
= 9,1115 gram 

• Mol Aqua OM = 10 mol 
Massa Aqua OM = mol Aqua DM x Mr Air 

= 10 mol x 18 glmol 

m 
p = 

v 

= 180 gram 

v = ~ v = 180 
g = 1 80 mL 

P ' l/J fm , 
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Tabe1 1. Komposisi sintesis Zr-Al-MCM-41 

Sampel Mol 
Si02 Al203 Gel 

(mol} 
(gram) (gram) 

Zr-Al-
MCM-41 0,001 21,2045 0,5998 
(25) 
Zr-Al-
MCM-41 0,0008 21,2045 0,5998 
(40) 

3. Sintesis Zr-MCM-41 
• Mol Zr = 0,001 mol 
Massa Zr = mol Zr x Mr ZJ0Ch.8H20 

= 0,001 mol x 322,28 g/mol 
= 0,3223 gram 

• Mol Si = 0,1 mol 

ZJ02 
(gram) 

0,3223 

0,2578 

Massa Si02 = mol Si02 x Mr N~Si03SH20 
= 0,1 mol x 212,045 g/mol 
= 21, 2045 gram 

• Mol CT ABr = 0,025 mol 
Massa CT ABr = mol CT ABr x Mr CT ABr 

= 0,0025 mol x 364, 46 g/mol 
= 9,1115 gram 

• Mol Aqua DM = 10 mol 
Massa Aqua DM = mol Aqua DM x Mr Air 

= 10 mol x 18 g/mol 

'" p = -

" 

= 180 gram 

v = !:!. v = :so g = 180 mL 
p , t g/ml 

CTABr H20 
(gram) (mL) 

9,1115 180 

9,1115 180 
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