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SINTESIS AI-MCM-41-Zn-UiO-66 DAN
AKTIVITASNYA SEBAGAI KATALIS PADA
REAKSI ESTERIFIKASI ASAM OLEAT

Nama : Suci Kurnia llahi

NRP : 0121144000094
Departemen : Kimia

Pembimbing : Dra. Ratna Ediati, M.S, Ph.D.

ABSTRAK

UiO-66, Zn-Ui0-66 dan A-MCM-41-Zn-UiO-
66 telah berhasil disintesis dengan metode solvotermal
dalam pelaruN-N é&imetilformamida(DMF) pada suhu
120 C selama 24am MassaAl-MCM-41 terhadap Zn
UiO-66 divariasi sebesar 1020, 45 dan 90% dan
padatan yang dihasilkanbeturutturut dinotasikan
sebagai AIM(10)-Zn-UiO-66, AIM(20)Zn-UiO-66,
AIM(45)-Zn-Ui0-66 dan AM(90)-Zn-UiO-66. Spektra
FTIR padatanhasil sintesis menunjukkan pita serapan
padabilangan gelombangekitar 15501630 dan 1450
1580 cnt, serta pita serapan kuat pab#00 cn', yang
merupakan pita serapan karakteristik L86 referensi.
Pita serapan kakteristik AFMCM-41 tetap teramati
padaAl-MCM-41-Zn-UiO-66, yang serapannya semakin
kuat ®iring dengan peningkatan masga-MCM-41
yang ditambahkan. Polaifdiktogram semua padatan
hasil sintesis menunjukkan punciedrakteristkp a da 2 d
sekitar 7,4 dan 8,5°, yang sama dengadiO-66
referensi. PadatanAIM (45)-Zn-UiO-66 memiliki luas
permukaarspesifik dan stabilitas termal masingasing
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440,8m?/g dan550 °G lebih tinggi dari luas permukaan
spesifikdan stabilitas termaln-UiO-66 (298,8 rfYg dan
510 °C). Hasil pengujianaktivitas AIM(45)-Zn-UiO-66
sebagai katalispada reaksi esterifikasi asam oleat
menunjukkankonversi sebesar 61 %, lebih tinggi dari
penggunaan katalis AdiO-66 (39%). Nilai konversi
tertinggi sebesar 71% dicapai pada penggunaaalikat
AIM(90)-Zn-UiO-66.

Kata kunci: UiO-66; Zn-UiO-66; AlI-MCM-41;
Katalis Esterifikasj Asam Qeat
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SYNTHESIS OF AI-MCM -41-Zn-UiO-66 AND
THEIR ACTIVITY AS CATALYST FOR
ESTERIFICATION OF OLEIC ACID

Name : Suci Kurnia llahi

Student No  : 0121144000004

Department : Kimia

Advisor : Dra. Ratna Ediati, M.S, Ph.D.

ABSTRACT

UiO-66, ZnUiO-66 andAl-MCM-41-Zn-UiO-
66 hasbeen synthesized by solvothermal method using
N-N &imethylformamide DMF) as solvent at
temperature 120 °C for 24 hourBhe amount of Al
MCM-41 added during the synthesis process was varied
at 10; 20; 45 and 90% toward the mass ofti®-66,
and the obtained were notated as AIM(ZOYUIO-66,
AlM(20)-Zn-Ui0-66, AIM(45)-Zn-UiO-66 and
AIM(90)-Zn-UiO-66. FTIR spectra of matels showed
characteristics peaks at wavenumbers 15580 and
14501580 cni as well as strong absorption bands
showed characteristic peaks U8B referenceat 1400
cm®. Al-MCM-41 characteristic absation bands
remain  observed on AI-MCM-41-Zn-UiO-66,
chaacteristic absorption bands stronger as the increased
Al-MCM-41 mass is addedDifractogram of materials
had same characteristic peak with LBOG reference
exhibited at 2 Bhe sarfacé ardaf and 8, 5
AIM(45)-Zn-UiO-66 that was 440,8 Tfy and stald up
to 550°C, the surface area was higher thanZi-66
(290,8 nf/g and stable up to 51%C). The results ofte
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AIM (45)Zn-Ui0-66 activities catalysts in the
esterificationof oleic acid showed a conversi@i%o,
the conversionhigher thanzn-UiO-66 (39%). The
highest conversiolr1% was achieved with AIM(90)
Zn-UiO-66 catalyst

Keyword: UiO-66, Zn-UiO-66, AI-MCM-41, Catalyst,
Esterification,Oleic Acid
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Metal Organic Framework (MOF) merupakan
material berpori yang menarik untuk diteliti, karena
memiliki keunggulan dibandingkan material berpori
lainnya. MOF merupakan senyawa kristal hibrida organik
anorganik yang terbentuk dari kluster ion logam dengan
linker organik yang bervariasi (Choi dkk, 2008). ‘e
logam danlinker organik menghasilkan material MOF
dengan struktur, topografi, sifat fisika dan sifat kimia yang
berbedabeda (Wessel dkk., 2011MOF memiliki luas
permukaan yang besar dan porositas yang tinggi sehingga
banyak diaplikasikan sebagaiatklis, adsorben dan
penyimpan gas (Cavka dkk., 2008; Xiao dkk., 2005).

Sub kelompok MOF yang banyak dikenal antara lain
Metal Organic Framework§MOF), Zeolitic Imidazolate
Frameworks(ZIF), Hongkong University of Science and
Technology (HKUST) dan Zirconium Metal Organic
Frameworks(UiO) (Kuppler dkk., 2009).University of
Oslo66 (UiO-66) merupakan salah satu jenis MOF dari
subkelas Zirconium Metal Organic Frameworkyang
banyak digunakan sebagai katalis karena luas permukaan
dan porositasnya yang tinggika dibandingkan dengan
zeolit, stabilitas termal mencapai suhu ~540 °C, ketahanan
terhadap tekanan mekanik yang tinggi, serta stabil dalam
pelarut organik dan air (Cavka dkk2008). Pada
penggunaannya sebagai katalis, W® dilaporkan aktif
pada reagi kondensasi aldol (Hajek dkk., 2015),



epoksidasi alkena  (Kardanpour dkk., 2015),
transesterifikasi trigliserida (Zhou dkk., 2016), serta
esterifikasi asam lemak bebas berupa asam levulinat dan
asam laurat (Cirujano dkk., 2015). Penggunaan Kkatalis
UiO-66 pada reaksi esterifikasi PFADP4IM Fatty Acid
Distillate) menghasilkaryield sebesar 94 %, lebih besar
dari yield reaksi tanpa katalis yang berkisar 9% (Cirujano
dkk., 2014). Peningkatan aktivitas suatu katalis MOF dapat
dilakukan dengan modifikasi gugus fungsi (Zhang dkk.,
2015) maupun penambahan ion logam. Zanon dkk. (2017)
melaporkan bahwa modifikasi gugus fungsi Zn pada
material MOF tipe ZIF67 menghasilkan katali&n-ZIF-67
dengan aktivitas dan selektivitas yang lebih tinggi
dibandingkan dengan Zi67 tanpa Zn.

Asam oleat adalah salah satu asam lemak, banyak
terdapat dalam lemak hewan dan lemak tumbuhan, yang
dapat dikonversi menjadi metil oleat melalui reaksi
esteifikasi asam oleat dengan metanol (Carmo dkk.,
2009). Secara tradisional, reaksi esterifikasi asam oleat
dapat dilakukan dengan katalis homogen sep&s80,
yang memiliki sisi asam Brgnsted kuat. Akan tetapi,
katalis homogen memiliki beberapa kekurangantara
lain yaitu katalistidak damt digunakan kembali dan
membuuhkan biaya yang besar untuk proses pemisahan
dan pemurnian produknya. I8 itu, pada skala industri
katalis homogen menunjukkan tingkat korosifitas tinggi
pada alatlat produksi yang dunakan. @h sebab itu
peneliti mengembangkan katalis heterogen karena dapat
digunakan kembali dan mudah dipisahkan dari produknya.
Beberapa katalis heterogen untuk reaksi esterifikasi yaitu
MOF, zeolit dan karbon (Soltani dkk, 2016).
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MOF memiliki kekuragan jika diaplikasikan
sebagai katalis pada esterifikasi asam oleat karena pada
umumnya MOF memiliki pori berukuran mikroyang
dapat menyebabkan nssh pada laju difusi adsorpsi.
(Kondo dkk., 2012)Peningkatan ukuran pori dari MOF
telah dilakukan dengapenambahan material mesopori,
seperti silika mesopori SBA5 dan MCM41, pada saat
sintesis. Kondo dkk. (2012) melaporkanbahwa
penambahan SBA5 pada sintesis MOF tipe €BITC
dapat meningkatkan kestabilan terrdalri padatan yang
dihasilkan Kristal MOF yang terbentuk dsekitar silika
mesopori, memiliki pori bimodial (mikropori dan
mesopori) dengan luas permukaan dan porositas yang
tinggi. Selanjutnya, Tari dkk(2016) melaporkan bahwa
penambahan MCM1 pada sintesis MOF tipe €BDC
menghasilkan materiaMCM-41/CuBDC dengan luas
permukaan BET lebih tinggi dari GBDC.

Dalam hal penggunaan MGMIL sebagai katalis
pada reaksi esterifikasi, peningkatan sifat keasamannya
dapat dilakukan, antara lain melaldoping Al (Endud
dkk., 1998). Katalis AMCM-41 menmjukkan aktivitas
yang tinggi pada reaksi esterifikasi asam asetat dengan
berbagai alkohol (Jermy dan Pandurangan, 2005) serta
esterifikasi asam levulinat denganbautil dan isobuitil
alkohol (Chermahini dan Nazeri, 2017).

Pada penelitian ini diperlukan MOF yang berpori
untuk meningkatkan aktivitas katalis pada reaksi
esterifikasi asam oleatberdasarkan uraiandi atas
disintesis MOF tipeUiO-66 dengan penambahan ion
logam Zn (ZRUiO-66), serta dilakukan penambahan Al
MCM-41 pada sintesis Zn-UiO-66 sehingga didapatkan
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material AlI-MCM-41-Zn-UiO-66. Massa AMCM-41
divariasi terhadap massa XhO-66 yang terbentuk.
Material  hasil  sintesis  dikarakterisasi  dengan
SpektrofotometerFourier Transform Infrared (FTIR),
difraksi sirar-X (XRD), Scanning Electron Microscope
(SEM), Thermal Gravimetric Analysis(TGA) dan
adsorpsi desorpsi nitrogen.

1.2 Tujuan

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh
penambahan AMCM-41 pada sintesis ZdiO-66
terhadap karakteristidari A-FMCM-41-Zn-UiO-66 yang
dihasilkan, serta kinerjanya sebagai katalis peahksi
esterifikasi asam oleat.

1.3 Manfaat

Manfaat dari penelitian ini adalah untuk memberikan
data ilmiah mengenai pengaruh penambahan massa
Al-MCM-41 pada strukturZn-UiO-66 yang disintesis
secara solvotermal pada suhu 120 °C selama 24 jam dan
memberikan data ilmiah mengenai aktivitas katalis
Zn-Ui0-66, AI-MCM-41-Zn-UiO-66 pada reaksi
esterifikasi asam oleat.



BAB Il
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Metal Organic Framework

Metal Organic Frameworkmerupalan jenis material
berpori yangdibentuk oleh ion logam yang berkoordinasi
dengariinker organik.Nodelogam (ion logam atau cluster
logam) pada MOF berfungsi sebagai titflenghubung,
sedangkan ligan organik berfungsi sebadaiidge
(jlembatan)dalam ikatan kovalen koordinasniembentuk
kerangka 3 dimensi. MOF memiliki porositas yang tinggi
dan luas permukaan yang besar hingga 608@.m®leh
karena itu MOF memiliki daya tarigntuk dikembangkan
dalam bidang katadi adsorben dan penyimpan endhda
Mingyan, 2011).

Berdasarkan porositasya, MOF diklasifikasikan
menjadi dua, yaitu MOF dengan struktur berpori dan MOF
dengan struktur tidak berpori. Adanya akses untuk molekul
asirg dapat masuk dan mengisi pori mempengaruhi
struktur dari MOF tersebut. MOF dengan struktur tidak
berpori diakibatkan oleh molekul dalam produk akhir yang
mengisi rongga dan berinteraksi dengan kerangka MOF
melalui gaya elektrostatik yang kuat. Struktur Muga
dipengaruhi oleh karakteristik dari jenis ligan
penyusunnya, seperti sudut ikatan, panjang ligan,
bulkiness dan sebagainya.

MOF banyak diaplikasikan karena memiliki kelebihan
dibandingkan material tipe zeolit. R&ma, zeolit
memerlukan templabrganik maupun anorganik selzag
templatpori, sedangkan MORanya mengunakan pelarut
sebagai templatutama molekulnya. Pelarut memiliki
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interaksi yang lemah terhadéfameworksehingga mudah
dihilangkan pada suhu rendatKedua, MOF dapat
dibentuk dengan hampir semua jenis ion logam sedangkan
zeolit pada dasarnya hanya dibentuk oleh kation berupa Si,
Al, dan P. Variasi kation dan anion menyebabkan MOF
memiliki bermacani macam struktur seperti Gambar 2.1.
Pemilihan organiktinker pada MOF dapat disesuaikan
dengan ukuran kation dan aplikasi yang akan digunakan.
MOF juga dapat membentuk ukuran pori yang berbeda
hanya dengan mengganti panjang ligan yang digunakan
dalam sintesis (Khan dkk., 2013).

Gambar2.1 Struktur beberapa atam MOF (a) MO,
(b) HKUST-1, (c) MgMOF-74, (d ZIF-8
(Wang, 2017)



Aplikasi MOF yang banyak dikembangkan adalah
sebagai katalis atau material pendukung katBlisidang
katalis MOF memiliki keuntungan karena luas
permukaannya lebih tinggi dibandingkan zeolit dan
pendukung katalis lain sehingga sangat menguntungkan
jika sebagian besar permukaannya dilingkupi sisi aktif.
Kedua, porositas yang tinggi dapat meniatan
kereaktifan dan interaksi reaktan dengan sisi aktif katalis.
MOF memiliki ukuran pori seragam yang sangat
dibutuhkan untuk pembuatan katalis dan mudah
dimodifikasi dengan berbagai gugus fungsi. Ketiga, MOF
berbasis komposit mudah disintesis, dan daligunakan
sebagai prekusor katalis untuk meningkatkan selektivitas
atauyield produk yang dihasilkan.

Akan tetapi, MOF juga memiliki kekurangan seperti
stabilitas termal dan stabilitas kimianya rendah karena
beberapa jenis MOF sensitif terhadap airapgl organik
atau senyawa asabasa. Selain itu, kerusakan gugus aktif
katalis MOF dapatmenyebabkan aktivitas katalitiknya
menurun. Namun pemilihan prekusor dan penambahan
material lain dalam sintesis MOF dapat mengubah-sifat
sifat MOF sehingga dapat dipéeh material katalis yang
diinginkan (Zhang dkk., 2015).

2.2 Ui0O-66

UiO-66 (UiGi University of Oslo, Zr (IV)based MOF)
adalah mateal MOF yang terdiri dari atom mat Zr yang
terkoordinasi denga ligan berupa asam 1,4
benzexikarboksilat (BDC). UiG66 memiliki stabilitas
termal, kimia dan mekanik yang tinggi dalam pelarut
seperti air, DMF dan metanol. Ui66 dapat diaplikasikan
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sebagai adsorben, pemisah gas dan katalis (Kim dkk.,
2015). UiO66 terbentuk dartluster Zr yang terhubung
dengan 12linker ligan 1,4benzendikarboksilat (BDC),
seperti ditunjukkan pada Gambar 2.2.

Gambar 2 Struktur UiG66 (a) tetrahedral (b) okteedmal
dengan zirkonium, oksigenkarbon dan
hidrogenmasng-masing diilustrasikan warna
merah,biru, abuabu dan putih (Cavka dkk.,
2008

Aplikasi dari Ui066 yang telah dilaporkan
diantaranya adalah sebagai katalis dan penyimparDgas.
bidang penyimpan gas Ui66 memiliki keunggulan
karenaluas permukaannya yang besdermoortele dkk.,
(2011) melaporan  bahwa  Z4BDC  (UiO-66)
menunjukkan aktivitas katalitik dalam beberapa macam
reaksi organik seperti kondensasi craffl melalui
penambahan ligan fungsional BHdan asetilisasi
benzaldehid dengan metanol (Timofeeva dkk., 2014

UiO-66 banyak digunakan sebagai katalis karena
luas permukaan yang besar dan porositas yang tinggi jika
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dibandingkan dengan zeolit. Porositas yang tinggi ini
memungkinkan reaktan dapat mengenai sisi aktif.
Aktivitas katalisnya akan semakin baik jika sehluru
permukaan katalis dipenuhi dengan sisi aktif. 6i®
memiliki reaktivitas yang baik sebagai katalis asam Lewis.
Penambahan sisi aktif dapat dilakukan dengan modifikasi
gugus fungsi, seperti Ui®6-NH, (Zhang dkk., 2015).
UiO-66 dan UiG66-NH, memiliki akiivitas yang baik
sebagai katalis dalam reaksi esterifikasi asam levulinat
menjadi etil levulinik. Reaksi dilakukan pada suhu 78 °C
selama 8 jam dengawield sebesar 94% untuk katalis
UiO-66 dan 95% untuk Ui@6-NH, (Cirujano dkk.,
2015).

2.3 Pengaruh Penambahan lon Logam dan Silika

Mesopori Pada MOF

Suatu materialdapat ditingkatkan fungsinya baik
sebagai adsorben maupun katatigelalui proses aktivasi
menggunakan media pelarut maupun pendrabdogam
aktif saat sintesisPenambahan ion logam pada MO
meningkatkansisi aktif dari MOF, Yaghi dkk. (2006),
melaporkan beberapen logam yang dapat digunakan
yaitu CJd*, Cr*, zr?*, Mg®*, Zr**, Cd”, Ni**, dan Pt".
Selain itu juga dapat digunakan garam Ag, seperti Agl dan
Ag,CO; sebagai pendukung MOF (Stkk., 2014).

Penelitian oleh Botas dkk. (2011) melaporkan
sintesis material ZMOF-74 dengan penambahan 5, 10
dan 100% logam Co dalam sintesisnya. Dalam penelitian
tersebut, ditambahkan Co(N@6H,O sebagai sumber
kation C3* yang akan menggantikan katiaZr®* sesuai
presentase tertentu dan dihasilkaaterial CeZn-MOF-
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74. Hasil sintesis menunjukkan bahwhadak terjadi
perubahan struktur kristalin yang signifikan. Zanon dkk.
(2017) melakukan  sintesis ZAIF-67  dengan
perbandingan Zn dan Ceebesarl:9. Hasil penelitian
menunjukkan bahwa Zhdapat menggantikan ion €o
dan terbentuk kristal yang homagelengan intensitas
difraksiyang tinggi.

Penambahan komposit silika pada MOF telah
dil akukan pada beberapa penel
dkk. (2010) melaku&n sintesis MOF dengan silika dan
alumina mesopori. Hasil penelitian menunjukkan bahwa
penambahan silika dan alumina mesopori menurunkan luas
permukaan BET hampir 1/3 luas permukaan awal.
Semakin banyak silika dan alumina mesopori yang
ditambahkan maka sexkin kecil pula luas permukaan
spesifiknyaBerdasarkan penelitian yang dilakukan Kondo
dkk. (2012), dilaporkan bahwa adanya material silika
mesopori sebagai pendukung MOF dapat meningkatkan
kestabilan termal dari MOF tersebut. Kristal MOF akan
terbentuk d sekitar silika mesoporyang menghasilkan
MOF dengan luas permukaan dan porositas yang tinggi.
Komposit yang terbentuk menukkan kapasitas adsorpsi
yang tinggi dengatoop histerisisdalamisotermadsorpsi
desorpsi nitrogerpada 77 K dan adsorpsi yarmnggi
dalam etanol pada 303 K. Hal ini mengindikasikan adanya
integrasi material mikropori atau mesopori. Adapun silika
mesopori yang dapat digunakan adalah SEBA(Kondo
dkk., 2012) dan MCM41 (Tari dkk., 2016).
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2.4 Al-MCM -41

MCM-41 (Mobil Crystaline of Matter i 41)
merupakansalah satu materiahesoporiyang menjadi
perhatian dalam riset kimia material, karena
karakteristiknya yang khas. Material mesopori
mempunyai porositas yang tinggi dan dapat dikontrol
ukuran porinya (2-50 nm) sehngga selektif terhadap
adsorbsi suatu molekul. Material mesagaga memiliki
luas permukaard{atas 1600 fig) dan volume pori yang
tinggi, sehingga menyediakan kapasitas yang cukup untuk
mengadsorpsi suatu molekul. Selain itu, material ini juga
memiliki kestabilan termal kimigang baik (Dahane dkk.,
2016). MCM-41 memiliki berbagai penerapan,
diantaranya sebagai bahan penghgk dalam pembuatan
cat dan dapat dimanfaatkan sebagai katalis.

MCM-41 memiliki susunan heksagonal mesopori
yang seragam, denganergyaturan berbagai kondisi
sintesisseperti suhu, waktu, pH, daemplat. MCM-41
berkualitas tinggi akan didapatkan sepertias
permukaannya tinggivolume pori besar, distribusi
ukuran pori yang seragamdan stabilitas termal dan
kimia yang tinggi(Antongou dkk., 2006)Material ni
memiliki luas permukaan yandesar >1000 g,
volume pori 9,8 cnilg, dan kestabilan termal yang
baik Oleh karena itu MCM41 berpotensial sebagai
aplikasi padaatalis asam dan penyulingan di industri.
MCM-41 mengandung ska murni yang mempunyai
keasaman yang rendah yaitu hanya mempunyai sisi asam
Lewis dan tidak mempunyai sisi asamdBisted.

Modifikasi MCM-41 dengan penambahan Al
digunalan untuk menambah sisi aktifnyaeningkatkan
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keasaman, kapasitas penukaran ion,aldivitas katalitik
untuk mesopori (Ener dkk., 2001). Kang dkk. (260
melaporkan bahwa AMCM-41 memiliki ukuran pori
sebesar 0,78 city dan luas permukaan sebesar 87m
(Sayyahi dkk., 2013).

Katalis AFMCM-41 dapat disintesis dengan metode
hidrotermal menggunakan prekusor berupa natrium
metasilikat  (NaSi0s;.5H,0),  Cetiltrimetilammonium
Bromida (CTAB, Merck), agua DM, etanol, Aluminium
sulfat (AL(SG)s.18H,0), dan asam sulfat g830,). Pada
penelitian  Sandi dkk. (2010) melaporkan bahwa
penambahan Algda MCM41 dapat menambah sisi asam
Brensted. Sintesis AIMCM-41 oleh Carmo dkk. (2009)
dengan bahan dasakICl;.6H,O0, CTABr, NaOH, dan
TEOS didapatkan pola XRD seperang ditunjukkan
pada Gambar 2.3
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Gambar 23 Pola unakwyramAl-MCM-41

(Carmo dkk., 2009)
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2.5Katalis
Katalis merupakan zat yang dapat npencepat reaksi

dengan menurunkan energi aktivasi, ikut bereaksi dan

terbentuk kembali diakhir reaksi. Aktivitas katalis

merupakan salah satu parameter kualitas katalis yang akan

digunakan dalam beberapa proses katalitiivitas yaitu

kemampuan katalis untuk mengkonversi reaktan menjadi

produk yang diinginkan. (Setyawan, 2003). Aktivitas

katalis mempengahi laju reaksi, semakin tinggi aktivitas

katalitiknya, maka laju reaksinya semakin cepat. Selain

aktivitas, parameter lain yang digunakan untuk

menentukan baik atau tidaknya suatu katalis antara lain:

1. Konversi, yaitu kemampuan katalis untuk mengubah
reakan menjadi suatu produk

2. Selektivitas, yaitu kemampuan katalis mempercepat
suatu reaksi diantara beberapa reaksi yang terjadi
sehingga produk yang diinginkan dapat diperoleh
dengan produk sampingan semaksimal mungkin.

3. Stabilitas, yaitu lamanya suatu kadal memiliki
aktivitas dan selektivitas seperti keadaan semula.

4. Yield merupakan jumlah produk tertentu yang
terbentuk pada setiap satuan reaktan yang terkonversi
(Yahdi, 2009).

Katalis dapat berupa cair, padat dan berupa gas. Jenis
katalis berdasarkan faszatnya dibedakan menjadi dua
yaitu katalis homogen dan katalis heterogen. Katalis yang
berbeda fasa dengan campuran reaksinya disebut katalis
heterogen. Sedangkan katalis yang fasa zatnya sama
dengan campuran reaksi disebut katalis hgeno
(Deutschmann dk, 2009).
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Produksi biodiesel atau ester pada umumnya
menggunakan katalis homogen. Namun katalis homogen
memiliki kekurangan vyaitu energi dan biaya yang
dibutuhkan untuk pemisahan hasil reaksi dengan katalis
cukup mahal dan sukar dilakukan. Sedangkan ikatal
heterogen lebih mudah dipisahkan dan dapat digunakan
kembali (Mansir dkk., 2016). Jenis MOF yang sering
dimanfaatkan sebagai katalis adalah @i®atau Z+BDC.
Pada tahun 2015, Cirujano dkk memanfaatkan -860
sebagai katalis pada reaksi esterifikagsinadevulinat dan
asam laurat. Hasil yang didapatkan Cirujano dkk mencapai
>90%. Pada tahun 2016, Zhou dkk memanfaatkan&fO
sebagai katalis transesterifikasi trigliserida dengan hasil
mencapai 98,5%.

2.6 Reaksi Esterifikasi
Reaksi esterifikasi adalahreaksi antara asam

karboksilat dan alkohol yang menghasilkan ester dan air.
Reaktan dan produk pada reaksi esterifikasi berada dalam
kesetimbangan. Hal ini dikarenakan pada reaksi esterifikasi
dihasilkan produk berupa air yang dapat menghidrolisis
kembali ester yang telah terbentuk menjadi asam
karboksilat. Reaksi ini dapat digeser ke arah produk dengan
menggunakan alkohol atau asam karboksilat berlebih

(Hassan dkk., 2014).
0

R H
/& /H + H\ /R' —>Katalis R)%/ + \ _— H
R O le} O

Gambar 24 Reaksi sterifikasi (Caratelli, 2017)
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Katalis dalam reaksi esterifikasi dapat menggunakan
katalis heterogen maupun katalis homogen. Katalis
homogen yang digunakan yaitu asam fosfat, asam sulfat,
asam klorida, dan asam sulfonat organik, namun
penggunaan katalis hagen memiliki dampak yaitu tidak
dapat digunakan kembali, korosif, dan membutuhkan biaya
yang besar untuk proses pemisahan maupun pemurnian
(Somnu dkk., 2013; Ong dkk., 2013) Oleh karena itu,
katalis heterogen mulai dikembangkan karena katalis
heterogen daat dipergunakan kembali dengan biaya yang
rendah. Beberapa katalis heterogen yang digunakan dalam
reaksi esterifikasi asam oleat adalah MOF, Zeolit dan
Karbon.

Reaksi esterifikasi dapat digunakan sebagai reaksi
pretreatmentpada sintesis biodiesel. Hailiidikarenakan
esterifikasi mampu mengurangi kadar asam lemak bebas
yang dapat menyebabkan terbentuknya sabun akibat reaksi
samping saponifikasi. Reaksi saponifikasi akan
menyebabkan penurunayield dari biodiesel (Cirujano
dkk., 2014). Pada penelitian yadilakukan olé Cirujano
dkk. (2014) digunakan salah satu jenis MOF yaitu 6i®
sebagai katalis pada reaksi esterifikasi PFAD. Pada
penelitian tersebut digunakan perbandingan
metanol/PFAD 1:30. Reaksi dilakukan pada suhu 65 °C
selama 2 jam. Hasil reaksienunjukkanyield lebih dari
90%.

2.7 Asam Oleat

Asam oleat merupakan salah satu asam lemak yang
banyak terdapat dalam lemak hewan dan tumbuhan, salah
satunya yaitu kelapaAsam deat pada suhu ruang berupa
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cairan kental dengan warna kuning pucat atauirkun
kecokelatan. Asam ini memiliki aroma yang khas. Asam
oleat merupakan asam lemak rantai panjang tak jenuh yang
tersusun dari 18 atom C dengan satu ikatan rangkap di
antara atom C k& dan kel0. Asam oleat memiliki rumus
kimia: CH3(CH,);CH=CH(CH,);COOH (C1gH3,05).

Tabel 21 Sifat fisik dan sifat kimia asanleat

Rumus Molekul CigH340,

Nama Lain Cis-9-octadecenoic acid
18:1 cis9

Berat Molekul 2824614 g/mol

Kelarutan Tidak larut dalam air, larut
dalam alkohol, eter

kloroform dan
beberapa pelarut organik

Titik Lebur 13-14°C

Titik Didih 360 °C (633 K) (76(C
mmHgQ)

Densitas 0,895 g/mL

Specific Heat 2,046 (50)

2.046 (50)

Viskositas 27,64 (25), 85 (90)

mPa-s (°C)

Indeks Bias 1,4571,4761

(Mulyazmi, 2008)

Asam oleat dapat digunakan sebagai bahan dasar
pembuatan metil oleat melalui reaksi esterifikaShen
dkk. (2016) melakukan penelitian tentang reaksi
esterifikasi asam oleat menggunakan katalis HSIVWWMMC
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41 dengan rasio molanetanol: asamoleat sebesar 20:1,
suhu reaksi yang digunakan 60 °C selama 8 jam. Hasil
yang didapatkan menunjukkan bahwa dengan Kkatalis
HSIW/MCM-41, yield metil oleat mencapai 81,2%, Chung
dan Park (2009) menggunakan katalisZ8M-5, hasil
yang diperoleh menunjukkan bahwa konversi asaratole
sekitar 80% pada suhu reaksi 60 °C selama 1 jam. Pada
tahun 2017, Zhou dan Chaemcuen melakukan penelitian
penggunaan MOB08, ZIF8 dan MIL-125 sebagai katalis
dalam reaksi esterifikasi asam oleat dengan metanol.
Reaksi esterifikasi asam oleat dilakukaada suhu reaks
130 °C dengan variasi waktu 8,dan 8 jam Hasil yang
diperolehn menggunakan katalis Z8 dan MOF808
sebesar 90% pada waktu reaksi 8 jam sedangkaia
katalis MIL-125, yield yang didapatkan sebesar 70% pada
waktu reaksi 8 jam.

2.8 Metode Karakterisasi
2.8.1 X-Ray Diffraction (XRD)

Difraksi sinarX atauX-Ray Diffractionadalah metode
karakterisasi yang berfungsi untuk mengetahui struktur
kristal suatu material. Karakterisasi dengan XRD
menggunakan prinsip pantulan siXarBila sinarX yang
berasaldariCukl di kenakan pada suat u
datang tersebut akan dipantulkan pada sudut yang sama
oleh bidang kristal pada sampel yang dianalisis. Sinar yang
dipantulkan akan ditangkap oleh detektor kemudian
diterjemahkan sebag sebuah puncak difraksi. Semakin
banyak bidang kristal dalam sampefemakin kuat
intensitas pantulagang dihasilkannya (Prasetyoko, 2016
Puncakpuncak yang didapatkan dari data pengukuran ini
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kemudian dicocokkan dengan standar difraksi skhgang

disebut JCPDS Jpint Committe on Powder Diffraction
Standard. Peristiwa difraksi sinaK pada bidang kristal
tersebut dapgadigambarkan seperti Gambar 2.5

Gambar 35 llustrasi difraksi sinaX
(Rahman dan Thoifur, 2016)

XRD mengikuti Hukum Bragg yang didefiniskan
sebagai berikut

n o =d2&é.s.i.n. . .21. ..

Keterangan:

n = orde bias (0, 1, 2, 3,..)

& = panjang -F@hombang sinar
d = jarak antara dua bidang kisi (cm)

d = sudut ant dengan ksdang a r da
normal

Sampel untukXRD dapat berupa bubuk, padata
lapisantipis ataupita. Hasil analisis dengan XRD berupa
difraktogram yang merupakan spesifik pada material yang
dianalisis. Setiap fasa kristalin mempunyai susunan
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difraktogram yang speBk, sehingga dapat digunakan uji
identifikasi. Kesesuaian struktur kristal dari sampel dapat
dilakukan dengan mencocokan setiap puncak yang muncul
pada difraktogram dengan nilasudut 2 & referensi
Apabila semua sudu? é&teridentifikasi maka dipastikan
terdapat kesesuaian struktur kristal (West, 1989).

Difraktogram UiO66 pada penelitianzhou dkk.
(2016) dengan metode solvoteain dapat dilihat pada
Gambar 2.6Difraktogram UiG66 menunjukkan puncak
utamapada daerah.Z dan 8.5°, yang merupakan puncak
difraksi dari bidandl1 1 1)

(111)

J\ A ) UiO-66-160-2

i
i

Intensitas (cps)

o Ui0-66-100-2

Ui0-66-100-1

A, "

_J,A e 10662202

5 10 15 20 25 30 35 40 45
2d

Gambar % DifraktogramUiO-66 (Zhou dkk., 2016)

2.8.2 Fourier Transform Infrared (FTIR)

Spektrofotometer Fourier Transform Infrared
(FTIR) adalah metode analisis yang digunakan untuk
menentukan jenis gugus fungsi dari senyawa, sehingga
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dapat memberikan informasi untuk penentuan struktur
molekulnya Spektrofotometer FTIR dapat digunakan
untuk menentukan komposisi campuran, kualitas atau
konsistensi material dan membantu memberikan informasi
dalam memperkirakan struktur molekul. Karakterisasi
sudu  material dengan  spektrofotometer FTIR
menghasilkan data yang dapat mendukung data yang
diperoleh dari karakterisasi metode lain, misalnyaksiru
suatu material yang telah ditentukan dengan teknik XRD,
akan lebih terpercaya bila didukung dengan karakterisasi
menggunakaRTIR (Sibilia, 1996).

SpektrofotometerFTIR merupakan aplikasi yang
sering digunakan untuk identifikasi senyawa organik
dengansifat fisik yang karakteristik untuk setiap senyawa
sehingga menghasilkan spektrspektrum yang khas
pada bilangan gelombang 400 hing#@0 cni*. Contoh
karakterisasi dengan FTIR ditampilkan pada Gambar 2.7.

Zr-MOF sebelunaktivasi

Zr-MOF sesudalaktivasi

~— ——— — — A Y

Transmitan (%)

4000.0 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 650.0

Bilangan gelombang (c™
Gambar Z7 Spektra UiG66 sebelundan sesudah aktivasi

(Abid dkk., 2012)
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Gambar 2.7 merupakan hasil SpekFalR UiO-66
yang merunjukkan pita serapapadabilangan gelombang
sekitar 15501630 cn menandakan vibrasi ulur C=0 dari
karboksilat, sedangkan pita serapan pada bilangan
gelombang sekitat640-1670 cn menunjukkan vibrasi ulur
C=0 pada asam karboksilat setelah aktivasi. Puncak lain
yangmuncul padd4501580 cn menunjukkan ikatan C=C
aromatik pada senyawa JBDC dan puncak kuatang
muncul pada 1400 c¢immenunjukkan ikatan © dari GOH
grup asam karboksil@Abid dkk., 2012)

2.8.3 Scanning EkctronMicroscope- Energy Dispersive

X-ray (SEM-EDX)

Scanning Microscope Electro(SEM) adalah suatu
metode yang dapat menganalisa tekstur atau-sftt
permukaan sampel, nfotogi, bentuk, ukuran partikel dan
komposisi unsur penyusun samgilinsip kerja SEM adalah
menembakkan permukaan benda dengarkase elektron
bernergi tinggi, pada permukaan benda yang dikenai berkas
akan memantulkan kembali berkas tersebut atau
menghasilkan elektron sekunder ke segala arah. Tetapi
terdapat satu arah di mana berkas dipantulkan dengan
intensitas tertinggiDetektor yang terdapat di dain SEM
akan mendetekderkas elektron berintensitéartinggi yang
dipantulkan oleh benda atau material yang dianalisis
(Abdullah &Khairurrijal, 2009.

Energy Dispersive -Ray (EDX) merupakan
pengukuran dari pancaran si¥rselama penembakan
elektron pada SEM untuk menentukan komposisi kimia
suatu material dalam skala mikro dan skala nano. Adanya
energi sinatX yang dipancarkan dari area tereksitasi oleh
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berkas elektron, makaokiposisi unsur pada sampel dapat
diketahui. Jika energi yang diberikan untuk menumbuk
sampel cukup besar, maka dapat menyebabkan terjadinya
emisi sinarX yang khas untuk tiap unsur dimana energi dan
intensitasnya bergantung pada komposisi unsur dalam
sampé

Gambar B Hasil SEMUIO-66
(Yang dkk., 201

Gambar 2.8merupakan hasil SEM dadiO-66 yang
dilaporkan oleh Yanglkk. (2014) menunjukkamorfologi
nanocrystal  intergrown Pada gambar etsebut
menggunakan perbesaran0.@® kali. Hasil yang
didapatkan berupearistal dengan ukuran 15200 nm.

2.8.4 Adsorpsi-Desorpsi Nitrogen
Adsorpsi  nitrogen merupakan adsorpsi fisik
(fisisorpsi) yang digunakan untuk menentukan distribusi
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ukuran poridan luas permukaan spesifik suatu material
padatan (Haber dkk., 1995).

Menurut hagaki, 2016 adsorpsi desorpsi nhitrogen
untuk struktur pori padatan dapat mengidentifikasi luas
permukaa area, volume pori dan ukuraori. Bentuk dan
ukuran pori material gnting untuk diamati karena untuk
menentukan proses difusi yang melewati material tersebut
dan juga berpengaruh terhadagektivitas reaksi katalisis.
Isotermal secara umum diilustrasikan dalam bentuk kurva
dari volume gas yang teradsorpsi{¥ terhadapP atau
P/Ro (P = tekanan kesetimbanganPo = tekanan
penguapan). Menurut IUPAC bentuk isoterm dapat
diklasifikasikan dalam enam tipe isoterm, sepeudng
ditunjukkan pada Gambar 2.9Klasifikasi isoterm
adsorpsidesorpsi menurut IUPAC mengklasifikasikatda

enam tipe isoterm, yaitu tipe I, 11, 1ll, IW dan VI.
Tipe | merupakan tipe isoterm padatan mikropori
dan adsorbsinya monolayer. Tipe |l menunjukkan

monolayer adsorpsi yang diikuthultilayer adsorpsi pada
P/Ro tinggi. Tipe lll dan V menunjukkan kakteristik
interaksi adsorpsi antara adsorbadsorben secara kuat
dan lemahjumlah gas yang terserap sangat kdaihana
nilai P/Po rendah namun ketika molekul teradsorpsi
kekuatan antara molekul gasenberikan adsorpsi lebih
lanjut. Tipe IV dan tipe V adalah isoterm khas untuk
padatan mesoporian mencirikanhisterisisyangditandai
antara adsorpsi dan desorpsi cabarige VI merupakan
adsorpsi isotermal untuk padatan berpori yang mempunyai
permukaan seragam (Inagaki, 2016).
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Gambar 29 Tipe isoterm adsorpsilesorpsi nitrogen
(Inagaki, 2016)

Tipe histerisis berdasarkan klasifikasi IUPAC
digolongkan menjadi tipe HH4 seprti ditunjukkan pada
Gambar 2.10 Histerisis tipe H1 ditandai dengan pita
adsorpsi dan desorpsi yang vertikal dan paralel
menunjukkan pori yang relatif seragam. Histerisis tipe H2
cenderung memiliki grafik adsorpsi cenderung miring dan
desorpsi vertikal yang menunjukkan distribusi pori
berukuran kecil dan besar yang memungkinkan saluran
yang berhubungan. Histerisis tipe H3 ditandai dengan
histerisis dalam rentang RYFebar. Histerisis tipe H4
cenderung landai terjadi pada BArang besar (Thommes
dkk., 2015).
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Gambar 210 Tipe loop histerisis menurut IUPAC
(Thommes dkk., 2015)
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Gambar 211 Isoterm adsorpsdesorpsi itrogen UiG-66
(Zhou dkk., 2016)
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Isotermal adsorpsi desorpsi nitrogen material 488D
yang disintesis menggunakan metode solvoakr
ditampilkan pada @mbar 2.11 UiO-66 diketalui
mengikuti isotermal adsorpdiesorpsi N tipe | yang
menunjukkan padatan Ui66 Dberbentuk padatan
mikropori. Luas permukaan terbesar yaitu 1288/gm
dengan volumenikropori 0,61 criyg (Zhou dkk., 2016)

2.85 Thermal Gravimetric AnalysigTGA)

Thermal Gravimetric Analysi{TGA) merupakan
analisis yang menggunakaprinsip termal. Pengukuran
dilakukan berdasarkan pengurangan massa sampel yang
diukur sebagai fungsi bu. Analisis TGA bertujuan untuk
memberikan informasi produk akhir suatu material.
Komponen TGA terdiri dannicrobalanceyang dikelilingi
dengan furnace dilengkapi dengan komputer yang
berfungsi memonitoring stabilitas termal dan perubahan
massa pada sampdan pada akhirnya akan mengetahui
komposisi awal dan akhir dari suatu senyawa (West,1989).

Teknik pengujian dengan menggunakan TGA
merupakan salah satu teknik untuk analisa penentuan
kestabilan termal pada material dan fraksi senyawa yang
mudah menguagengan menghitung perubahan berat yang
dihubungkan dengan perubahan tempereéduhu analisis
TGA berkisar antara 2800 °C dengan suhu maksimum
1000 °C dan berat sampel yang dibutuhkan untuk analisis
sebesar 1150 mg. Kurva plot dari sinyal TGA
dikonverskan ke perubahan persen berat pada sumbu Y
terhadap suhu pada sumbu X.
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Gambar 212 Hasil TGA UiO-66 (Zhou dkk., 2016)

Hasil karakterisasi TGA kristal UiB6 yang
dilakukan oleh Bou dkk. (2016) pada Gambar 2.12
menunjukkan bahwa terjadi kehilangan berat padai300
550 °C untuk sampel UiB6/6ZrQ,. Pada penelitian lain
yang dilakukan oleh Kandiah dkk. (2010) melaporkan
bahwa UiOG66 dapat dimodifikasi dengan menambahkan
gugus fungss Variasi gugus fungsi padaker nya dengan
metode solvotermal menunjukkan stabilitas termal yang
berbedabeda. Dekomposisi beberapa sampel terjadi pada
rentang suhu 35800 °C. Material UiG66 memiliki
stabiltas termal lebih tinggi daripada sfatmnily MOF yang

telah disintesis sebelumnya dan terdekomposisi pada suhu
250400 °C.

2.9.6Kromatografi Gas

Kromatografi gas merupakan alat yang digunakan
untuk memisahkadan mengidentifikaskomponen suatu
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campuran, penentuan Kkuantitas serta pengumpulan
senyawayang telah dipisahkan berdasarkan perbedaan
distribusi fasa diam (padat) dan fasa gerak (gaSphs
Cromatography (GC) digunakan untuk senyawa yang
mudah menguap dan dapat digunakan untuk ujiitetil

dan kuantitatif. Bagiafvagian GC yaitu gas pembawa,
regulator, katup pengontrol laju, injek, kolom oven,
detektor dan sistem data (Gambar 2.1Definisi
kromatografi secara umum menuhaternational Union of

Pure and Applied ChemistrylUPAC) adalah metode
pemisahan suatu komponen senyawa yang dhlisikan

pada dua fase yaitu fase diam dan fase gétakponen
komponen dari suatu campuran dialirkan pada fase diam
yang kemudian dibawa oleh aliran fase gerak. Prinsip
pemisahan pada kromatografi didasarkan pada perbedaan
laju perpindahan antara kommarkomponen pada
sampel. Pada kromatografi gas, kompekemponen dari
sampel yang telah menjadi uap akan terfraksinasi dalam
kolom karena adanya proses partisi antara fase gerak dan
fase diam. Fase diamnya dapat berupa padatan atau cairan
yangdiikatkan pada siatu matrik padatan inert, sedangkan
fase geraknya dapat berupa gas. Gas pembawa ini berupa
gas inert seperti N H,, Ar, dan He(Mc Nair dan Miller,
2009)

Jika komponen tersebut terdistribusi lebih besar
pada fase gas saat analisis menggunakan G&a ma
komponen tersebut akan lebih cepat keluar dari kolom GC.
Dalam kromatografi, pemisahan komponen dipengaruhi
oleh nilai koefisien partisi yaitu perbandingan konsentrasi
zat terlarut pada fase diam dengan fase gerak. Semakin
besar nilai koefisien partisfk) maka komponen akan
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bergerak lebih lama dalam kolom karena semakin besar
pula daya tarik terhadap fase diam (Mc Nair dan Miller,
2009). Diagram instrumen GC ditampilkan pada Gambar
2.13.

Eatup Deteltor
Regulator PeagontrolLaju @
@ @ @[ﬂjEktOf @
e [ E'
= 1] |
1 ]
?}mﬂ Sistem Data
agung
Gas
“__

@Ovm
Gambar 213 Diagram InstrumeGC
(Mc Nair dan Miller, 2009)
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BAB Il
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Alat dan Bahan
3.1.1 Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini
adalah botol pereaksi, botol vial, pipet ukur, gelas beker,
termometer, erlenmeyer, spatulagtol timbang, corong
pisah, propipet, pipet tetes, kaca arloji, labu ukur, oven,
desikator, pengaduk magnetik, labu leher tiga, alat refluks,
timbangan analitik dan pencatat waktu. Peralatan
instrumemasi yang digunakan adalaRay Diffraction
(XRD) (XPeat MPD), spektrofotometer Fourier
Transforminfra Red (FTIR) (8400S Shimadzu),
Quantachrome NovaWiGas SorptionnstrumendanGas
Chromatography (HP INNOWAX), Scanning Electron
Microscoge - Energy Dispersive ;Ray(SEM-Zeiss, EVO
MA10) dan Thermal Gravimgic Analysis(Perkin Elmer
Pyris 1 Analyer).

3.1.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah
Zirkonium tetraklorida (ZrCl,) (SigmaAldrich, 99,0%),
seng nitrat heksahidrat (Zn(NJ@6H,O) (Sigma Aldrich,
99, 0%) , N6 N di me t(Mdrck, ®9,8%, mi d a
1,4-benzenedikarboksilat (BDC) (Siga#ddrich, 99,0%),
kloroform (CHC}) (Merck 99,9%), AAIMCM-41, metanol
(MeOH) (Merck 99,8%), asam oleat (Sigmkdrich), n-
heksana (6His) (Merck 97%), 2Propanol, Indikator
fenolphtalein NaOH,danAsamOksalat
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3.2 Prosedur
3.2.1Sintesis UiG66

UiO-66 disintesis menurut penelitiaisunawan
(2017 dengan mereaksikan 0,3490 g Zrdilarutkan
dalam 15 mLDMF. Larutanyang terbentuk ditambahkan
0,249 g 1,4 asam benzendikarboksilaj§BEC) dilarutkan
dalam 15mL N, N dimetilformamida (DMF) dalam botol
reaksi tertutup. Larutan tersebut diaduk dengan pengaduk
magnet selama 30 menit kecepatan 500 rpm. Campuran
dipanaskan dengan oven pada suhu 120 °C selama 24 jam.
Campuran yang terbentuk didinginkan selama 24gada
suhu ruang. Bdapan yangterbentuk dipisahkan dengan
cara didekantasi. Endapan gagiperoleh direndam dalam
20 mL DMF selama 24 jamesidu dicuci kembali dengan
mengunakan kloroform sebanyak 30 nselama 24 jam.
Pencucian dengan kloroform diulanggbanyak dua kali.
Padatan yang diperoleh dikeringkan dalam kondisi vakum
temperatur 90 °C selama 10 jam.

3.2.2Sintesis ZnUiO-66

Zn-Ui0-66 disintesis menurut penelitiatelya
(2014 dengan mereaksikaf,3267 g ZrCl, dilarutkan
dalam 15 mLDMF kemudian @¢ambahkan dengan Zn
sebanyak 0,0223ram dalam 15 mLDMF. Campuran
yang terbentuk ditambahkar0,249 g 14 asam
benzendikarboksilat (#88DC) dilarutkan dalam 1BL N,
N dimetilformamida (DMF) dalam botol reaksi tertutup.
Larutan tersebut diaduk dengan petgamagnet selama
30 menit kecepatan 500 rpm. Campuran dipanaskan
dengan oven pada suhu 120 °C selama 24 jam. Campuran
yang terbentuk didinginkan selama 24 jam pada suhu
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ruang. Edapan yangterbentuk dipisahkan dengan cara
didekantasi. Endapan yardiperokh direndam dalam 20
mL DMF selama 24 jam,esidu dicuci kembali dengan
menggunakan kroform sebanyak 30 mkelama 24 jam.
Pencucian dengan kloroform diulangi sebanyak dua kali.
Padatan yang diperoleh dikeringkan dalam kondisi vakum
temperatur 90 °C selaarlO jam.

3.2.3 Sintesis AI-MCM -41-Zn-UiO0-66 (AIM -Zn-UiO-

66)

Sintesis AAMCM-41-Zn-UiO-66 dlakukan menurut
penelitian Gunawan(2017) yaitu dengan mereaksikan
0,2490 g HBDC dalam 15 mL DMF. Padatan MCM-

41 dengan variasi massa terhadapUf®-66 sebesar 10,

20, 45, dan 90 %ditambahkan ke dalam larutan BDC
kemudian diaduk dengan kecepatan 500 rpm selama 30
menit. ZrC}, sebanyak 0,3490 g dilarutkan dalam 15 mL
DMF ditambahkan dengan Zsebanyak 0,0223 gram
dalam 15 mLDMF. Larutan ZrCJ dan Zn dimaukkan ke
dalam campuran BDC dan -MCM-41 dan diaduk
dengan kecepatan 500 rpm selama 30 menit. Campuran
yang terbentuk dipanaskan dengan oven pada suhu 120 °C
selama 24 jam. Campuran yang terbentuk didinginkan
selama 24 jam pada suhu ruangdépan yangterbentuk
dipisahkan dengan cara didekantasi. Endapan yang
diperoleh direndandalam 20 mLDMF selama 24 jam,
residu dicuci kembali dengan cara perendaman dalam 30
mL kloroform selama 24 jam. Pencucian dengan
kloroform diulangi sebanyak dua kali. Padatangyandah
dicuci kemudian dikeringkan dalam oven pada suhu 90 °C
selama 10 jamMasingmasing variasi massa MCM-41
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dinotasikan dengan AIM -(persentaseXn-UiO-66 sesuai
Tabel 3.1.

Tabel 31 Notasisampel variasi massa-MCM-41

Massa AIMCM-41 (%) Notasi
10 AIM(10)-Zn-UiO-66
20 AIM(20)-Zn-UiO-66
45 AIM(45)-Zn-Ui0-66
90 AIM(90)-Zn-UiO-66

3.3Karakterisasi Material Hasil Sintesis
3.3.1X-Ray Diffraction (XRD)

Material hasil sintesis dikarakterisasi struktur
kristalnya dengandifraktometer sinaX. Sumber yang
di gunakan unt uk pengukur an a (
(e« = 1.5406 j) dengatarutgl®er cepat
kV dan 30 mA. Tiap puncak yang ditampilkan pada XRD
mewakili satu bidang kristal yang memiliki oriesita
tertentu dalam struktur tiga dimensi. Analisa dilakukan
pada s ud u30°dendan thterval sca® 0,02°, hasil
karakterisasi berupa data (kurva) antara intensitas puncak
di fraksi sampel dan sudut 2d.
dibandingkan dengan data@}66 referensi.

3.3.2 Scanning Electron Microscopdnergy Dispersive

X-Ray(SEM-EDX)

Material hasil sintesis dikarakterisasi struktur
morfologi senyawa yangerupa padatan dengan instrumen
Scanning Electron Microscoglgnergy Dispersive Ray
(SEM-EDX). Preparas sampel dilakukan dengan
peletakkan sedikit sampel pada permukaan sahmgeér
yang telah dibertarbon tgpe, kemudian dilakukapoating
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agar permukaan sampel menjadi korttfukselanjutnya
sampel dimasukkan dalamspecimen chambemuntuk
dideteksi SEMEDX.

3.3.3 Adsorpsi-Desorpsi Nitrogen

Pengukuran luas permukaan dan distribusi ukuran
pori suatu material dilalkan dengan instrumefiutomatic
Surface Areadan Porosity Analyzer Pengukuran ini
dilakukan  berdasarkan isotermal adsocqEsorpsi
menggunakan garitrogen. Dari hasil karakterisasi akan
didapat data (kurva) antara adsorbsi dengan Rileo dan
nilai transformasi BET [1/W(P#)] untuk perhitungan luas
area menggunakan software Quantachrome NovaDaia
Acquisition and Reduction for NOVidstrumerts.

3.3.4 Fourier Transform Infrared (FTIR)

Analisa keberadaan jengugus fungsi pada material
Zn-Ui0-66 dilakukan dengan instrumen FTIR. Sebelum
dikarakterisasi material hasil sintesis dicampur dengan
KBr. Campuran sampel dan KBr digerus hingga sampel
dan KBrtercampur secara merata. Campuran yang telah
digerus diletakkan pada cetakan pelet dan ditekan dengan
penekanan hidrolik sehingga terbentuk pelet. Pelet tersebut
selanjutnya diletakkan dalamolder dan dikarakterisasi
dengan spektrofotometer FTIR pada bgan gelombang
4004000 cnt.

3.3.5 Thermal Gravimetric AnalysifTGA)

Stabilitas termal Z#JiO-66 dianalisa dengan
instrumenTGA. Sampel ZAUJiO-66 dan A-MCM-41-Zn-
UiO-66 hasil sintesis ditimbang sebanyak + 10 mg lalu
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dimasukkan dalanholde untuk dipanaskan dgan laju
10 °C/menit pada suhu 3000 °C dengan aliran gas udara.

3.4 Uji Aktivitas Katalis
3.4.1 Standarisasi NaOH

Pembuatan larutan standar 0,1 N dilakukan dengan
melarutkan 1,001 gram NaOH ke dalsaquades dalam
labu ukur 250 mLhingga tanda batas. Larutan ini
digunakan dalam proses titrasi untuk menentukan
kandungan asam lemak bebas pada asam oleat. Normalitas
larutan standardihitung mewggunakan persamaan di
bawah ini

_mashaOH 10 0m) ( Val 6668 . 1
T MINaOH Vol ume ut aaneB$ - 1)

Setelah larutan NaOH 0,1 N terbentuk, dilakukan
standarisasi dengan larutan asam oksalaam oksalat
sebanyak 0,6343 g dilarutkan dalam labu ukur 100 mL
aguades hingga tanda batas. Dimasukkan 5 lanltan
asam oksalat ke dalamenmeyer damlitambahkan 2 tetes
indikator flenolphtalein  Kemudian dilakukan titrasi
hingga larutan asam oksalat berubah warna dari tidak
berwarna menjadi merah mudélume NaOH dicatat dan
normalitas NaOH dihitung dengan persamaan:

V NaOH x N Na(H =V oksalat x Noksalété é . ( B . 2

3.4.2 Penentuan Kadar FFA Awal

Asam oleat sebanyak 0,5 g dilarutkan dalam 2,5 mL
isopropil alkohol kemudian dititrasi dengan larutan NaOH
0,1 N yang telah distandarisasi hingga warna larutan
berubah dari kuning menjadi menjadi merah mudasil
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yang diperoleh merupakan hasil dari volume NaOH yang

terpakai.Kadar FFA awal dihitung dengan persamaan:

(VFFAN— NaOH x V NaOH x 1MOrOO/Asasm 3OI
° - Massa Sampel Xx 10000( - 3)

3.4.3 Reaksi Esterifikasi

Reaksi esterifikasi asam oleat dengan metanol
menggunakankatalis ZnUiO-66 dan AIMCM-41-Zn-
UiO-66 sebanyak 5% berat terhadap asam oleat. Rasio mol
asam oleat dengan metanol yang digunakan adalah 1:30
(7,08 mmol asam oleat dengan 212,4 mmol metanol).
Reakan dan katalis diasukkan ke dalam labu leher tiga
dilengkapi dengan sistem reflgkkemudian ditambahkan
asam oleat pada suhu 65 °C dengan pengadukan
menggunakan pengaduk magnetdecepatan 600 rpm
selama 2 jam. Hasil reaksi selanjutnya didinginkan dan
didekantasi untuk memisahkan katalis dan produk hasil
reaksi

Campuran antara metil ester, air, sisa reaktan dan
katalis merupakan hasil esterifikasi. Hasil reaksi
esterifikasi yang telah dipisahkan dari katalisasukkan
ke dalam corong pisalfrase atas arupakan larutan yang
mengandung metil ester dan fase bawah adkeddhlis
Kadar metil ester yang tdladiperolehdititrasi dengan
NaOH untuk menentukan kadar FFA akhir. Konversi FFA
kemudian dapat dihitung dengan persamaan:
FFA §vFa_Nk hai r

% Konver FER awa)ﬁ

100 %é. (3.4

4

Hasil perhitungan %konversi FFA dibandingkan
dengan % konversi FFA reaksi tanpa katalis.
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada penelitian ini telah dilakukan singesi
UiO-66, ZnUiO-66, dan AFMCM-41-Zn-UiO-66 melalui
metodesolvotermal dalam pelarut DMF, dengan prekursor
zirkonium tetr&khlorida  (ZrCl), asam 14 -
benzendikarboksilat (HBDC) dan seng nitrat xahidrat
(Zn(NGy),-6H,0). PadatanAl-MCM-41 yang digunakan
pada penelitian initelah disintesis oleh Yahdi (2009),
skemadan difraktogram dapat dilihgtada Lampiran A.3.
Padatan hasil sintesis dikaral$asi dengan XRD, FTIR,
SEM-EDX, TGA dan AdsorpsDesorpsi Nitrogen, serta
diuji aktivitasnyapadareaksi esterifikasasam oleat.

4.1 SintesidJiO-66,Zn-Ui0-66 dan AIM -Zn-UiO-66

Sintesis UiO-66, Zn-UiO-66 dan Al-MCM-41-Zn-
UiO-66 yang digunakan adalahmetode solvotermal
dengan suhu 120 °C selama j24n, mengikuti prosedur
penelitian Abiddkk. (2012. Pelaruan ZrCl, dalam DMF
sertaH,BDC dalam DMF, masingnasing menghasilkan
larutan homogen dan tetap homogen setelah kedua larutan
tersebut dicampurkan. Setelah proses solvotermal dalam
botol reaksi tertutup, terbentuk endapan putih dan pelarut
seperti pada Gambar 4.Pada proses soltermal, botol
reaksi harus tertutupdengan rapat bertujuan untuk
mencegah hilangnya pelarut saat dipanaskan (Ismunandar,
2004). Endapan putih yang terbentuk kemungkinan hasil
reaksi antara ion Zf serta ion ZA" dengan ligan
benzendikarboksilat yang telabrdeprotonasi (Abid dkk.,
2012).

39



Padatan putih yang diperoleh kemudian direndam
dalam DMF selama 24 jamuntuk menghilangkan s
reaktan yag tidak bereaksi (Kim dkk., 20)3Selanjutnya
padatan direndam kembali denddoroform sebanyak dua
kali denga menggantinya setiap 24 jarmuntuk
membersinkan pelarut DMFyang berada pada pori
padatarhasil sintesisPengeringan padatan dilakukan pada
suhu 90 °C selama 10 jaomtuk menghilangkan semua
pelarut dan padatan putih yang telah kering selanjutnya
ditimbang dan diperoleh 0,5894 gramPadatan hasil
sintesis dinotasikan sebagaiUiO-66. Selanjutnya
dilakukan sintesis ZtJiO-66 melalui metode yang sama
dengan sintesis UiB6, tetapi dilakukan penambahan
Zn(NGy),-6H,O dengan rasio Zn/Zr pada saat sintesis
sebesar 5%yaitudengan berat 0,0223 gra®,075 mmo)
pada larutan 1,5 mmol ZrCldalam DMF. Proses
selanjutnya sama dengan sintesis 48& hingga
diperoleh padatan putih yang dinotasikan sebagaiitx
66 dengan berat 0,5650 gram.

", V ! . E
- _‘\- r -‘*’:. 4 B 1
a b A d e

Gambar 41 Campuran setelah epgadukan prekursor
(@ ZnuUio-66 (b) AIM(10)-Zn-UiO-66
(c) AIM(20)-Zn-UiO-66 (d) AIM(45)Zn-
UiO-66 (e)AIM(90)-Zn-UiO-66
Pada sintesisAIM -Zn-UiO-66 digunakan jumlah
mol ZrCl;, Zn(NGs),-6H,0 dan HBDC yang sama dengan
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sintesis ZAUiO-66, tetapi dilakukan penambahan - Al
MCM-41 berturutturut banyak10, 20, 45 dan 90%
Proses penambahan-MCM-41 dilakukan pada larutan
ligan untuk menghasilkan adanya interaksi antara ligan
dan pendukung. Proses selanjutnya sama dengan sintesis
Zn-UiO-66. Hasil sintesis A-UiO-66 dan AIMZn-UiO-66
ditunjukkan pada Gambar 4.2sec&ngkan massanya
ditunjukkan pada Tabel 4.1

| i

B 2avs0 -6k M [0 F MR o w0 R g 0 #

) o) (2g wma) a0 o) A“/'tﬂ\- Wi oF

(spp ™

Gambar 4 Hasil s$ntesis AIM-Zn-UiO-66 pada
penambahan Zn tetgja) ZnUiO-66 (b)
AIM(10)-Zn-Ui0-66 (c) AIM(20)Zn-
UiO-66 (d) AIM(45)-Zn-UiO-66 (e)
AIM(90)-Zn-UiO-66

Pada Tabel 4.1 selisih massa antalel(10)-Zn-
UiO-66, AIM(20)-Zn-UiO-66, AIM(45)Zn-UiO-66 dan
AIM(90)-Zn-Ui0-66 dengan massa AhiO-66, selisih
massa tersebut lebih kecil dibandingkan dengan massa Al
MCM-41 yang ditambahkan pada awal sintesis.
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Tabel 41 Perbandingan masdadiO-66, Zn-UiO-66 dan
AIM -Zn-UiO-66 hasil sintesis

Notasi AlI-MCM-41 | Massa | Selisih
(9) (9)

UiO-66 - 0,5894 -

Zn-UiO0-66 - 0,569 -
AIM(10)-Zn-UiO-66 0,06 0,649 0,08
AIM(20)-zZn-UiO-66 0,12 0,6783 0,11
AIM(45)-Zn-Ui0-66 0,25 0,7564 0,19
AIM(90)-Zn-UiO-66 0,50 0,9663 0,40

4.2 Karakterisasi Hasil Sintesis

Hasil sintesisdikarakterisasi dengaK-Ray Difraction
(XRD), Spektrofotometer FTIR, Scanning Electron
Microscope (SEM), AdsorpsiDesorpsi Nitrogen dan
Thermal Gravimetric Analysi§TGA). Keseluruhan data
hasil karakterisasi padatan dibandingkan dengan data UiO
66. Selanjutnya material yang telah disintesis diuji aktivitas
katalitiknya padaeaksi esterifikasi asam oleat.

4.21 Hasil Karakterisasi dengan Spektrofotometer

Fourier Transform Infrared (FTIR)

Analisis spekibfotometer FTIR digunakan untuk
mengidentifikasi gugus fungsi yang terdapat dalam
material hasil sintesis. Spektrum FTIR suatu material
ditampilkan dalam bentuk kurva bilangagelombang
(cm™) terhadap transmitan (%).

Spektra FTIR material UiQ66, Zn-UiO-66 dan
AIM -Zn-UiO-66 menunjukkan piteserapan spesifik dari
UiO-66 seperti pada Gambar 4.8pektraliO-66 danZn-
UiO-66 hasil sintesis menunjukkan pita serapan pada
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bilangan gelombang sekitar 1400 ¢myang merupakan
daerah vibrasi ulur © dari GOH asam karboksilat. Pita
serapan pada bilangan gelombang sekitar %81 cnt'
menunjukkan daerah vibra§l=C aromatis pada organik
linker. Pada pita serapan sekitar 16B§50 cm®
menunjukkan daerah vibrasi C=0O dari karboksilaita
serapan pada bilangan gelombang sekit&l0®600 cn
mempakan daerah serapan vibrasi W4H dari karboksilat
pada HBDC karena pengaruh dari benzena. Jika pita
serapan €H munculbersamaan dgan pita serapan C=0
disekitar 16301660 cm™, maka dapat dipastikan senyawa
ini menunjukkan asam karboksilat (Pavia dkk., 2001).
Selain itu, muncul pita serapan yang tajamgaiangan
gelombang sekitar 66873 cm*, yaitu merupakan vibrasi
dari Zr-O. Hd ini menandakan bahwa telah terbentuk ikatan
antara Zr dengan O yang dipengaruhi oleh ikaten @an
O-H ((Zhu dkk., 2014) dan (Valenzano et al, 2011)).
Puncak serapan tersebut sesuai dengan penelitian yang
dilakukan oleh Abid dkk. (2012).

Pada Tabel 4.2liketahui bahwa pektra FTIR dari
AIM -Zn-UiO-66 hasil sintesis memiliki pola yang hampir
sama dengan spektra XhO-66 dan UiG66. Namun
terdapat pergeseran puncak serapan pada bilangan
gelombang yang diperoleh. Pergeseran bilangan gelombang
dimungkinkan karena adanya pengaruh penambahan Al
MCM-41.
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Gambar 43 Spektra FTIR padatan hasil sintesisZi®-
66 dengan variasi penambahanMCM-41



Tabel 42 Bilangan gelombang Ui®6 referensi dan hasil sintesis

Bilangan Gelombang (ch)

No o - . - -
Jenis Vibrasi I\/IA(|ZM Uio-66 Zn-Uio- | AIM(10)- AIM(20)- | AIM(45)- AIM(90)- Al(gﬂ;moﬂ
a 66 Zn-Ui0-66 | Zn-Ui0-66 | Zn-Ui0-66 | Zn-UiO-66 2009)
1. Vibrasi O-H - 3433,41 | 342955 | 3502,85 | 343341 | 3431,48 | 344601 -
2. Vibrasi C=0 - 1649,19 | 1641,48 | 1633,76 | 1637,632 | 1658,84 1656,91 -
3. | Vibrasi C=C aromatis| - 1581,68 | 157782 | 157397 | 1581,68 | 1581,68 | 1581,68 -
4. Vibrasi ulur GO ; 1400,37 | 1400,37 | 1400,37 | 140037 1402,3 1402,3 ;
5. Vibrasi ZrO ; 66353 | 66546 665,46 663,53 663,53 663,53 ;
6. | Vibrasi ulur simetris | 468,72 - 476,63 472,58 472,58 470,65 450803
Si-O-Si 742,62 746,48 746,48 746,48 746,48
7. Vibrasi ulur asimetris | 1082,1 - i 1084,03 1082,1 1082,1 1080,17 10881230
Si-O-Si 1224.8 1234,48 1228,7 1230,63 | 1230,63
8. . . . . -
V'brazif*(')‘{;ls'met”s 796,63 - 78313 | 78313 | 78505 | 79856 | 685790
9. . . . . -
Vibrasi ulur simetris | oo 5o - 943,22 939,36 ; 956,72 960968
SirO-H
D
al
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Perbedaan signifikan hasil FTIR dapat diamati
pada pita serapan di daerah 45%, 796802, 10861084
dan 12241234 yang menunjukkan puncak karakteristik
MCM-41. Hal ini sesuai dengdrasil yangdilaporkanoleh
Carmodkk. (2009), AI-MCM-41 mempunyai pita serapan
karakteristik pada daerah sekitar 688 dan 1211223
cm™. Puncak serapan tersebut menunjukkan adanya vibrasi
ulur T-O-T (T = Si/Al), yang merupakan indikasi bahwa
Al masuk dalam struktur MCM1. Pada biangan
gelombang sekitar 453467 cm® menunjukkan vibrasi
tekuk StO-Si dari kerangka Sig Pita serapanpada
bilangan gelombang sekitar 7862 cni® merupaka
vibrasi ulur simetri SiO-Si (Chen dkk., 2016). iR
serapanpada bilangan gelombang sekitar et
menunjlkkan vibrasi ulur simetri SOH. Sedangkan pita
serapan pada daerah 7836 cni® menunjukkan adanya
vibrasi ulur SiO-Al.

Secara umumhasil spektraFTIR menunjukkan
kesesuaian gugus fungsi material L86 Zn-UiO-66 dan
AIM -ZnUiO-66 hasil sintesis yang mengindikasikan
bahwa struktur padatan seperti U8B kenmungkinan
telah terbentuk pada semua material hasil sint8gkin
itu, dapat diamati bahwa pita serapan karakteristik dari
Al-MCM-41 tampak semakin tinggi pada AlEh-UiO-

66 seiring dengan bertantbaya AFMCM-41 yang
ditambahkan. Hasil ini mengindikasikan bahwa struktur
Al-MCM-41 kemungkinan tidak mengalami perubahan
dan keberadaan AMCM-41 dalam AIMZn-UiO-66 hasil
sintesis terintegrasi dgan ZnrUiO-66 (Tari dkk., 2016)

46



4.2.2Hasll Karakterisasi dengan X-Ray Diffraction

(XRD)

Karakterisasi dengan XRD dilakukan untuk
mengetahui kristalinitaspadatan hasil sintesis. Pola
di fraksi di perol eh dar.i sumber
dengan panjang gelombang 154066 pada sudut
sebesar %0°. Difraktogram padatan hasil sintesis serta
difraktogram UiO-66 hasil penelitian Z&o dkk. (2013)
dan Ui066 hasil simulasi sebagai standar ditunjukkan
pada Gambar 4.4.

Seperti terlihat pada Gambar 4.4, difraktogram
padatan hsil sintesis menunjukkan puncakincak
karakteristik padatan UiB6 sesuai dengan difraktogram
UiO-66 standar (Gambar 4.4). Puncak karakteristik-UiO
66 muncul pad@ dekitar7.3° dengan intensitas tertinggi
kemudian diikuti dengarB,5° dengan intensitas ayg
lebih rendah Semua difraktogram padatan hasil sintesis
memiliki pola difraktogram yang seragam dengan puncak
karakteristik pada sudutddang sama seperti ditjukkan
pada Tabel 4.3

Pada difraktogram ZnrUiO-66 terlihat adanya
pergese a n ni |l ai7.3 2ah 8.p°ayhng dapat
diasumsikan karena sebagian iof*Zfigantikan oleh ion
Zn?* (Iflakhah, 2015)Dari hasil XRD dapat disimpulkan
bahwa penambahan Zrmempengaruhi struktur Ui®6,
berdasarkamergeseran nila&2 dian penurunan intensitas.
Berdase&an hasil difraktogram, dapat ditarik kesimpulan
sementara bahwa AiO-66 telah terbentuk pada semua
padatan hasil sintesis.
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il UiO-66 Zhao dkk. (2013)
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Gambar 44 Difraktogrampadatan hasil sintesis
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Tabel 43 Pola difraktogram padatan hasil sintesis

Material 2d

Puncakl Puncak?
UiO-66 7,3813 8,5177
Zn-UiO-66 7.,3867 8,6233

AIM (10)Zn-UiO-66 7,3867 8,5397
AIM (20)Zn-UiO-66 74368 8,6400

AIM (45)Zn-UiO-66 7,3365 8562
AIM(90)-Zn-UiO-66 7,3365 8,5063

Selain itu penambaham\l-MCM-41 saat sintesis
Zn-Ui0-66, tidak mempengaruhi struktdn-UiO-66. Hal
ini sesuai dengan penelitian yang dilakukan oleh Kondo
dkk. (2012), bahwa penamban silika mesopori SBA5
padasintesis CeBTC tidak menghasilkan puncak baru
pada difraktogram hasil sintesis-®TC/SBA15.

4.2.3 Hasil Karakterisasi denganScanning Electron
MicroscopeEnergy Dispersive XRay (SEM-
EDX)

Karakterisasi menggunakan SHMDX bertujuan
untuk mengetahui méologi permukaarpadatarZzn-UiO-
66 dan AM-Zn-UiO-66 hasil sintesis serta mesighui
unsur penyusun material hasil sintesf®nambahan Al
MCM-41 pada ZfJiO-66 dibandingkan dengan foto
SEM atara ZnUiO-66 dengan MM-Zn-UiO-66. Pada
penelitian ini, karakdrisasi SEM dilakukan pada padat
Zn-Ui0-66, AIM(45)Zn-Ui0-66 dan AM(90)Zn-UiO-
66. Morfologi permukaan kristal ZWiO-66 dapat dilihat
pada Gmbar4.5.
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i : §
EHT = 20.00 kv  Signal A = SE1 File Name = Zn-UIO-66 - 01.tif
WD=75mm Mag= 20.00KX SampleiD=

Gambar 46 Hasil SEMZn-UiO-66

Gambar 4.5menunjukkan morfologpermukaan
Zn-UiO-66 berupa bulatakecil yang bergerombol serupa
dengan paatan UiO66 yang dilaporkan oleh Yang dkk.
(2014. Morfologi permukaan yang sama denganri®-

66 juga teramati untuk morfologi permukaan padatan
AIM(45)-Zn-Ui0-66 dan AIM(90)Zn-UiO-66 (Gambar
4.6 dan Gambar 4.7hkan tetapipada AIM(45}Zn-UiO-

66 terlihat semakin banyahulatan kecil yangseragam
dan bergerombol yang kemungkinan terjadikarena
bertambahnyanukleasi. Padapenambahan AMCM-41
yang semakin banyak, terlihat adanya peibahan
morfologi permukaan padata®iM(90)-Zn-UiO-66 yang
mengindikasikan bahwa penambahan Al-MCM-41
berlebih mengurangi pembentukan bulatan kecil yang
bergerombol karena terdapperubahan pada laju nukleasi
(Tari dkk., 2016).
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Gambar 46 Hasil SEMAIM (45)-Zn-UiO-66

Gambar 47 Hasil SEMAIM (90)-Zn-UiO-66

Unsurunsur penyusun padatan hasil sintesis dapat
diketahuidari hasilEDX yang dinyatakan dalam satuan
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