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Abstrak—Pada penelitian ini telah dilakukan sintesis katalis
Mg1xNixFoes(OH)1 34(x= 0; 0,025; 0,05; 0,075; 0,1 dan 0,15)
dengan metode sol-gel dan dikarakterisasi struktur kristal dengan
difraktometer sinar-X (XRD. Difraktogram katalis
Mg;«NixFo 6s(OH)1 34 memiliki struktur kristal seperti MgFOH.

Kata Kunci—MgFOH, Doping, Difraksi sinar-X

I. PENDAHULUAN

Keberadaan nikel (Ni) di alam sangat melimpah. Ni
memiliki sifat keasaman yang relatif tinggi dan dapat
digunakan sebagai katalis asam heterogen [7]. MgF; juga
merupakan katalis heterogen yang memiliki keasaman
Lewis [5] dan stabilitas termal yang tinggi[1]. Katalis hasil
sintesis dikarakterisasi dengan difraktometer sinar-X(XRD)
untukmengetahui struktur kristal katalis [4].

Sol-gel merupakan metode yang tepat untuk sintesis
katalis dan memiliki beberapa keunggulan, yaitu sintesis
berlangsung pada suhu rendah dan menghasilkan material
dengan luas permukaan yang besar serta aktivitas katalis
yang tinggi [5]. Doping merupakan salah satu proses
preparasi dalam sintesis katalis yang dilakukan dengan cara
menambahkan secara berurutan antara dopant dan prekursor
lain yang digunakan dalam sintesis Kkatalis kemudian
dikontakkan dalam jangka waktu yang telah ditentukan
yang selanjutnya akan membentuk padatan [1]. Variasi
doping Ni pada katalis Mg;.«NixFoes(OH)134 dilakukan
untuk mengetahui jumlah optimum doping logam sebagai
padatan katalis.

1. METODOLOGIPENELITIAN
A. Sintesis Katalis Mg;.xNixFo 6s(OH)1 34

Sebelum sintesis katalis dilakukan preparasi larutan stok
Ni?*. Larutan stok dibuat dari nikel asetat yang dilarutkan
dalam metanol.

Tahap awal dari sintesis katalis Mg;xNixFoes(OH)1 34
(x=0; 0,025; 0,05; 0,075; 0,1 dan 0,15) adalah pembentukan
magnesium metoksida melalui reaksi antara magnesium
turning dan metanol sesuai perhitungan stoikiometri. Reaksi
dilakukan dalam kondisi refluks pada suhu 65 °C sampai

terbentuk emulsi putih kemudian ditambahkan larutan Ni**
sesuai perhitungan stoikiometri. Emulsi yang terbentuk
kemudian ditambahkan larutan HF 48% sesuai perhitungan
stoikiometri sampai terbentuk sol. Sol diaduk terus menerus
dengan magnetic stirrer pada suhu ruang sampai terbentuk
gel. Gel diperam pada suhu ruang sampai terbentuk gel
yang stabil. Kemudian gel dikeringkan dengan vakum pada
suhu 70 °C dan dilanjutkan dengan kalsinasi pada suhu
300 °C.

B. Karakterisasi Struktur dengan X-Ray Diffraction

Struktur Kristal dari padatan Kkatalis hasil sintesis
dikarakterisasi dengan XRD. Sampel katalis digerus sampai
halus dengan mortar agat kemudian diletakkan pada sample
holder dan diratakan permukaannya. Selanjutnya sampel
dikarakterisasi dengan difraktometer. Pengukuran dilakukan
dengan sumber sinar radiasi Cu K, (A = 1,54A) pada sudut
20 antara 20-80 ° dengan interval 0,05 °. Hasil
difraktogram yang diperoleh dibandingkan dengan
difraktogram standar dari program PCPDFWIN database
JCPDS-International Centre for Diffraction Data Tahun
2001 untuk mengetahui apakah katalis yang terbentuk telah
murni atau masih terdapat kontaminan lain.

I1l. HASIL DAN DISKUSI
A. Hasil Sintesis Katalis Mg;.xNixFo 6s(OH)1 34

Metode vyang digunakan pada sintesis katalis
Mg;xNixFo65(OH)1 34 adalah metode sol-gel yang diadopsi
dari penelitian yang telah dilakukan oleh Prescott dkk. [5]
dan dimodifikasi dengan reaksi fluorolisis antara prekursor
logam alkoksida dan HF 48% [10].

Prekursor yang digunakan pada penelitian ini adalah
logam alkoksida (magnesium metoksida) yang berasal dari
reaksi antara magnesium turning dan metanol. Setelah
terbentuk magnesium metoksida, dilakukan penambahan
larutan Ni?* sesuai kebutuhan dan HF. Penambahan larutan
HF bertujuan agar terbentuksol. Sol yang terbentuk diaduk
terus menerus dengan magnettic stirrer hingga terbentuk

gel.

Selanjutnya dilakukan proses pemeraman pada suhu
ruang supaya terjadi reaksi pembentukan jaringan gel yang
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lebih sempurna. Setelah proses pemeraman dihasilkan dua
fasa, yaitu fasa cair dan fasa gel padat. Selanjutnya
dilakukan proses pengeringan dengan vakum pada suhu
70 °C untuk mengilangkan air dan metanol yang terdapat
dalam fasa cair hingga diperoleh gel kering yang kemudian
dikalsinasi pada suhu 300 °C. Pengamatan visual gel kering
hasil sintesis disajikan pada Gambar 1.
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Gambar 1 Gel kering hasil sintesis katalis Mg;xNixFogsOH134 ) x= 0;
b) x= 0,025; c¢) x= 0,050; d) x= 0,075; e)x= 0,1 dan
f)x=0,15

Variasi konsentrasi larutan Ni** menyebabkan adanya
perbedaan warna pada gel kering, semakin besar konsentrasi
dopant Ni yang ditambahkan semakin pekat warna hijau
yang dihasilkan.

B. Hasil Karakterisasi Struktur Kristal Padatan Katalis
dengan XRD

Karakterisasi padatan katalis dengan XRD berfungsi
untuk mengetahui struktur kristal katalis. Difraktogram
katalis Mg;.xNixFoes(OH)134 hasil sintesis dicocokkan
dengan difraktogram MgFqs(OH),s pada penelitian yang
telah dilakukan oleh Scholz dkk. [6] dan standar database
JCPDS-ICDP dengan program PCPDFWIN. Database yang
digunakan sebagai standar adalah database MgF,
(70-2269), MgO (87-0651) dan NiO (78-0643). Adapun
difraktogram  hasil  karakterisasi  struktur  krital
katalisMg; «NixFoesOHy 34 hasil sintesis dengan instrumen
XRD disajikan pada Gambar 2.

Gambar 2 Difraktogram Katalis hasil sintesis : a)MgFos(OH).5 (Scholz
dkk., 2011); b)MgFoes(OH)134 C)MQoe75Nio,025F0,66(OH)1,34;
d)Mgo,0sNio,05F0,66(OH)1,24; €)Mdo,925N i 075F0,66(OH)1,34

F)MgooNio 1Fo,66(OH)1,34; 9YMGo 5N io,15F0,66(OH)1,34

Difraktogram katalis Mg;.xNixFoss(OH)134 hasil sintesis
memiliki puncak lebar yang mengindikasikan bahwa katalis
Mg1.«NixFo 66(OH)1 34 bersifat amorf. Hal ini sesuai dengan
penelitian yang dilaporkan oleh Scholz dkk. [6] bahwa
puncak lebar pada difraktogram merupakan indikasi
ketidakteraturan ~ struktur  kristal ~ dalam  sampel.
Difraktogram katalis hasil sintesis tanpa doping maupun
dengan doping Ni memiliki gundukan pada 26 35° dan
puncak pada 26 60° yang sesuai dengan database standar
MgF,5(OH),s. Katalis hasil sintesis dengan konsentrasi
dopant Ni sebesar 0,025; 0,075; 0,1 dan 0,15 mol
menunjukkan adanya gundukan pada 20 43,381° yang
merujuk pada database standar pada PDF No. 78-0643.

IV. KESIMPULAN

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat
diambil kesimpulan bahwa Mg;.«NixFoes(OH)134 (X = 0;
0,025; 0,050; 0,075; 0,1 dan 0,15) telah berhasil disintesis
dengan metode sol-gel. Data difraktogram menunjukkan
bahwa Kkatalis Mg;.xNixFoes(OH)134 hasil sintesis sesuai
dengan difraktogram MgF,5(OH),s pada penelitian yang
telah dilakukan oleh Scholz dkk. [6].
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