JURNAL SAINS DAN SENI

Pengaruh Variasi mol OH terhadap Struktur

Husnul Khotimah dan Irmina K. Murwani
Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan Alam
Institut Teknologi Sepuluh Nopember (ITS)
JI. Arief Rahman Hakim, Surabaya 60111
E-mail: irmina@chem.its.ac.id

Abstrak—Pada penelitian ini dilakukan sintesis katalis
MgF2-x(OH)x (x= 0; 0,5; 1; 1,34 dan 2) melalui metode sol-gel dan
dikarakterisasi ~ struktur padatan dengan difraksi sinar-X.
Difraktogram MgF2-x(OH)x hasil sintesis menunjukkan bahwa
katalis memiliki struktur amorf. Jumlah OH yang semakin
banyak pada katalis =~ MgF.x(OH)x  menghasilkan
difraktogram yang semakin mirip dengan MgF-.

Kata Kunci—Katalis MgF..x(OH)x; metode sol-gel; difraksi
sinar-X

I. PENDAHULUAN

atalis didefinisikan sebagai senyawa yang dapat

mempercepat laju reaksi kimia dan terlibat dalam

reaksi tetapi bukan sebagai reaktan maupun produk [1].
Katalis dapat mempercepat laju reaksi dengan cara
memberikan jalur reaksi alternatif dengan energi aktivasi
yang lebih rendah [2]. Selain bertujuan untuk mempercepat
reaksi, katalis juga bertujuan untuk meningkatkan efisensi
reaksi, meningkatkan selektivitas terhadap produk yang
diinginkan sehingga dapat meningkatkan yield/hasil reaksi
[3]. Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD) dimaksudkan
untuk mengidentifikasi fasa bulk suatu padatan dan untuk
menentukan sifat kristal atau kristalinitas dari suatu padatan.
XRD menjadi teknik yang cukup handal dan mendasar
untuk mengevaluasi sifat-sifat fasa kristal dan ukuran kristal

[4].

Metode sol-gel merupakan metode yang tepat untuk
sintesis katalis dan memiliki beberapa keunggulan yaitu
distribusi pori yang merata dan homogenitas yang tinggi.
Sintesis dengan metode sol-gel dapat dilakukan pada suhu
kamar dan menghasilkan material dengan luas permukaan
yang besar [5]. Pada penelitian ini dilakukan sintesis turunan
MgF, yang memiliki asam Brgnsted yaitu dengan
memodifikasi MgF. menjadi MgF2x(OH)x. Adapun OH
yang digunakan untuk mengganti sebagian F dilakukan
dengan variasi jumlah OH pada katalis yaitu 0 <x< 2 dan
diamati pengaruh jumlah OH terhadap struktur dan luas
permukaan katalis.

II. METODOLOGI PENELITIAN

A. Sintesis MgF,.x(OH)x

Sintesis katalis MgF.x(OH)x (x=0;0,5;1; 1,34 dan 2)
dilakukan sesuai dengan metode yang dilakukan oleh

Wuttke dkk. [8]. Sintesis diawali dengan mereaksikan
sejumlah Mg turning dengan metanol kering dan direfluks
pada suhu 65 °C sampai terbentuk emulsi putih. Sejumlah
stoikiometri HF 48% ditambahkan ke dalam emulsi putih
tersebut sambil dilakukan pengadukan sampai terbentuk sol.
Sol diaduk sampai homogen hingga terbentuk gel. Gel yang
telah terbentuk diperam hingga terbentuk gel stabil
kemudian  dilakukan pengeringan dengan  vakum,
dilanjutkan dengan kalsinasi 300 °C.

B. Karakterisasi Struktur dengan X-Ray Diffraction

Katalis hasil sintesis dikarakterisasi struktur kristalnya
dengan difraktometer = sinar-X. Sebelum  dilakukan
karakterisasi, sampel digerus sampai halus kemudian
diletakkan pada sampel holder, dipadatkan dan diratakan
permukaannya. Pengukuran dilakukan pada 20 antara 20-
80° dengan inkremen sebesar 0,05°. Sumber sinar yang
digunakan untuk pengukuran adalah radiasi sinar CuK,
dengan panjang gelombang 1,54 A. Difraktogram yang
diperoleh kemudian dicocokkan dengan standar program
PCPDFWIN dari database JCPDS-International Centre for
Diffraction Data Tahun 2001.

I1l. HASIL DAN DISKUSI

A. Hasil Sintesis Katalis MgF2.x(OH)x

Sintesis  katalis MgF2.x(OH)x dalam penelitian ini
dilakukan dengan metode sol-gel. Metode sol- gel dipilih
karena menghasilkan material dengan homogenitas yang
tinggi, volume pori dan luas permukaan yang besar serta
distribusi ukuran pori yang merata [5]. Selain itu, metode
sol-gel juga dapat dilakukan pada suhu ruang [6]. Menurut
Wuttke dkk. [8], sintesis dengan metode sol-gel pada
umumnya meliputi dua tahap yaitu hidrolisis logam
alkoksida, biasanya dalam pelarut alkohol atau air dan tahap
berikutnya adalah reaksi polimerisasi kondensasi. Pada
sintesis MgF, dengan metode sol-gel terdapat sedikit
perbedaan pada tahap polimerisasi yang digantikan dengan
reaksi fluorolisis karena logam alkoksida direaksikan
dengan larutan HF [8].

Proses sintesis pada penelitian ini diawali dengan
pembuatan logam alkoksida. Pembuatan logam alkoksida
dilakukan melalui reaksi antara magnesium turning dengan
metanol dalam kondisi refluks.

Proses selanjutnya dari sintesis katalis pada
penelitian ini adalah proses pembentukan sol. Prekursor
magnesium metoksida yang telah disintesis selanjutnya
ditambah dengan larutan HF. Penambahan HF dalam
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Mg(OCHgs); akan membentuk sol [8]. Sol yang terbentuk
diaduk secara terus menerus dengan batuan magnetic stirer
sehingga terbentuk gel.

Gel yang terbentuk kemudian diperam (aging) agar
terbentuk gel stabil. Kemudian dilakukan penguapan pelarut
vakum pada suhu 70 °C sehingga didapatkan padatan putih
yang sudah kering. Padatan ini selanjutnya digerus dan
dikalsinasi pada suhu 300 °C. pengamatan visual padatan
hasil sintesis dapat dilihat pada Gambar 1.

*

Gambar 1 Padatan katalis hasil sintesis (a)
(b) MgF1,5(OH)os (c)

(d) MgFo,66(0OH)1,34 () Mg(OH)2

MgF,
MgFOH

B. Hasil Karakterisasi Struktur dengan X-Ray Diffraction

Padatan hasil kalsinasi  dikarakterisasi ~ struktur
kristalnya dengan X-Ray Diffraction (XRD). Hasil dari
karakterisasi ini seperti ditampilkan pada Gambar 2. Hasil
ini kemudian dicocokkan dengan dengan data standar
program PCPDFWIN dari database JCPDS-International
Centre for Diffraction Data Tahun 2001 juga dengan data
hasil penelitian sebelumnya yaitu penelitian dari Telleria

[10] dan Scholz [11].

3 1501 (d)
£
% WMM#WW (C)
*WW ol WWM‘MWHW ‘”'“Mwmv"ww" (b)
MW T T, . (ﬂ)
T T T T T ) T ! ! ! d I :
20 30 40 50 ! & o

200%)

Gambar. 2 Difraktogram Katalis: (a) MgFOH (Scholz, 2012) (b) Mg(OH).
(C) MgFovee(OH)1,34 (d) MgFOH (e) MgFl,S(OH)O,S (f) Mng

Pada Gambar 2 dapat terlihat bahwa difraktogram
sampel memiliki puncak lebar yang merupakan indikasi
sampel bersifat amorf. Sampel MgF, memiliki puncak pada
20 27, 40, 53 dan 67° sesuai dengan hasil penelitian yang
telah dilakukan oleh Telleria [10] yang menyatakan bahwa
puncak MgF, terdapat pada 26 = 27, 40, 53°. Sampel
MgF15(0OH)os juga memiliki puncak karakteristik MgF;
dengan intesitas puncak yang lebih rendah dari dan MgF
tidak terdapat puncak pada 26 67°.

Jika dicocokkan dengan standar MgF,, sampel MgFOH
memiliki puncak pada 26 40° yang merupakan puncak dari
MgF,. Selain itu, sampel MgFOH dan MgFos(OH)134 yang
telah disintesis memiliki difraktogram yang mirip dengan
sampel MgFOH yang telah disintesis oleh Scholz [11].

Hasil pencocokan difraktogram sampel Mg(OH). dengan
difraktogram standar Mg(OH), yang terdapat dalam
database JCPDS PDF No. 44-1482 menunjukkan kecocokan
pada 26 33, 37 dan 59°. Hasil ini menunjukkan bahwa
sampel Mg(OH), memiliki struktur kristal yang sesuai
dengan standar yaitu struktur brucite.

IV. KESIMPULAN

Padatan MgF,x(OH)x (x=0;0,5;1; 1,34 dan 2)
telah  berhasil disintesis dengan metode sol-gel.
Difraktogram MgF2«x(OH)x hasil sintesis menunjukkan
bahwa katalis memiliki struktur amorf. Jumlah OH yang
semakin banyak pada katalis MgF..x(OH)x menghasilkan
difraktogram yang semakin mirip dengan MgF..
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