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RINGKASAN

SINTESIS DIISOPROPIL ETER DARI PROSES DEHIDRASI
ISOPROPANOL DENGAN KATALIS SIO2/CERIUM TERFOSFATASI
TEMPLATE KHFTALAT

Rahmad Syaputra, dibimbing oleh Prof. Dr. Hasanudin, M.Si

Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas
Sriwijaya.

xviii +70 halaman +15 gambar +4 tabel +4 grafik +7 lampiran.

Katalis SiO2/cerium terfosfatasi template KHFtalat telah berhasil disintesis
dengan metode sol-gel rasio massa Ce:SiO 1:4 dan rasio mol Ce:(NH4)2(HPO4)
1:1 dengan variasi waktu kalsinasi 1, 3 dan 5 jam. Katalis diaplikasikan pada
proses dehidrasi isopropanol untuk mendapatkan diisopropil eter. Proses dehidrasi
menggunakan metode hidrotermal bertujuan agar produk yang didapatkan
memiliki tingkat kemurnian tinggi dan dianalisis menggunakan GC-MS. Katalis
diselidiki sifat fisikokimia dengan karakterisasi XRD, FTIR dan uji keasaman.
Karakterisasi XRD menunjukkan derajat kristanilitas terbaik yaitu katalis 5 jam
kalsinasi sebesar 28,7% dengan intensitas puncak 298 cps pada nilai 260: 16,7".
Hasil XRD menunjukkan terdapat cristobalite (SiO2), cerium phosphite dan
cerium oksida dengan formula Ce;H3sO10P3 dan CesO21Sis diamati puncak pada
sudut 20: 20,5, 16,7° dan 29,2°. Identifikasi gugus fungsi Kkatalis juga
menunjukkan katalis 5 jam kalsinasi terdapat vibrasi ulur dan tekuk —OH dari
silanol pada bilangan gelombang spektrum IR 3169,8 dan 1637 cm™ dengan
intensitas terbaik. Puncak spesifik Si-O dari siloksan diamati pada 1096,6 cm™.
Keasaman katalis 5 jam kalsinasi metode titrasi balik sebesar 3 mmol/g menjadi
yang terbaik. Berdasarkan hasil penelitian, adanya pengaruh waktu kalsinasi
terhadap peningkatan aktivitas kinerja katalitik katalis dengan karakteristik
fisikokimia yang optimum. Hasil analisis GC-MS menunjukkan aktivitas terbaik
konversi isopropanol 48,8%, selektivitas DIPE 51,4% dan yield 25% dengan

katalis 5 jam kalsinasi.
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Kata kunci : katalis, cerium, dehidrasi, isopropanol, diisopropil eter.
Sitasi : 82(2007-2023).
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SUMMARY

SYNTHESIS OF DIISOPROPYL ETHER FROM ISOPROPANOL
DEHYDRATION PROCESS USING SIO2/CERIUM PHOSPHATED
CATALYST KHPHTHALATE TEMPLATE

Rahmad Syaputra, supervised by Prof. Dr. Hasanudin, M.Si
Department of Chemistry, Faculty of Mathematics and Natural Sciences,
Sriwijaya University.

xviii +70 pages +15 figures +4 tables +4 graph +7 attachments.

SiOo/cerium phosphated catalyst with KHPthalate template has been
successfully synthesized using the sol-gel method of mass ratio Ce:SiO> 1:4 and
mole ratio Ce: (NH4)2(HPOg4) 1:1 with a variation of calcination time of 1, 3 and 5
hours. The catalyst was applied to the isopropanol dehydration process to obtain
diisopropyl ether. The dehydration process using the hydrothermal method to
obtain products with a high level of purity and is analyzed using GC-MS. The
physicochemical properties of the catalyst were investigated by XRD, FTIR and
acidity tests. XRD characterization showed that the best degree of crystallinity
was the catalyst 5 hours calcination of 28,7%, with a peak intensity of 298 cps at a
value of 20 : 16,7°. The XRD results showed that there were cristobalite (SiO>),
cerium phosphite and cerium oxide with the formulas Ce2Hz010P3 and CesO21Sis
observed for peaks at angles of 20: 16,7°, 20,5° and 29,2°. Identification of the
catalyst functional groups also showed that the catalyst 5 hours calcination
contained —OH stretching and bending vibrations of silanol at the IR spectral
wave numbers of 3169,8 and 1637 cm™ with the best intensity. The Si-O specific
peak of siloxane was observed at 1096,6 cm™. The acidity of the catalyst for 5
hours calcination by the back titration method of 3 mmol/g is the best. Based on
the research results, there is effect of calcination time on increasing the activity of
catalytic performance of catalysts with optimum physicochemical characteristics.

The results of the GC-MS analysis showed the best activity was of 48,8%
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isopropanol conversion, DIPE selectivity 51,4% and yield 25% by 5 hours

calcination catalyst.

Keywords : catalyst, cerium, dehydration, isopropanol, diisopropyl ether.
Citation  :82(2007-2023).
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BAB I
PENDAHULUAN
1.1 Latar Belakang

Pemanfaatan katalis pada industri adalah suatu hal yang penting karena
dapat mengefisiensi dan mengoptimalkan hasil produk yang diinginkan. Salah
satu penggunaannya ialah katalis heterogen yang memiliki kelebihan dalam
pengaplikasiannya sangat ekonomis, stabil, ramah lingkungan, dapat digunakan
berulang dan mudah untuk dipisahkan dari produknya dibandingkan katalis
homogen. Katalis heterogen atau yang biasanya fasa padatan ini banyak
digunakan dalam mengkonversi bahan kimia, energi ramah lingkungan dan
fotokatalisis (Vedrine, 2019). Modifikasi karakteristik katalis heterogen padat
dapat dilakukan dengan berbagai cara. Dalam upaya peningkatan Kkinerja dan
kualitas Kkatalis, terutama untuk efektivitas penggunaan katalis, digunakan media
sebagai pendispersi yang dikenal sebagai pendukung katalis (supported catalyst)
atau penyangga senyawa utama. Senyawa utama katalis yang biasanya logam aktif
dari golongan logam mulia dan logam transisi akan didistribusikan pada
permukaan media pendispersi agar luas permukaan katalis meningkat, sehingga
diharapkan adanya interaksi yang baik antara reaktan dengan katalis. Diantara
katalis heterogen tersebut, oksida logam merupakan salah satu katalis penting di
industri yang didukung media pendispersi seperti alumina, lempung, zeolit, dan
silika (Vedrine, 2017).

Silika yang disintetis menggunakan metode sol-gel merupakan salah satu
proses sintesis sederhana dan dapat berlangsung pada suhu rendah. Pada metode
ini, cenderung didapatkan hasil sintesis silika yang memiliki kemurnian tinggi
dibandingkan dengan metode lainnya (Budiharti, 2015). Silika yang berbentuk
porous ini memiliki perkembangan yang signifikan dalam nanoteknologi
dikarenakan sifatnya yang stabil pada suhu tinggi, inert, murah dan mudah
disintesis (Pal et al., 2020). Selain itu, material nano porous ini memiliki bidang
permukaan yang luas dan memberikan keunggulan agar banyak logam yang dapat
terimpregnasi (Pambudi dan Zainuri, 2016).

Logam yang terimpregnasi ke dalam silika menambah aktivitas sebagai

katalis. Pada penelitian ini digunakan logam cerium dan dilakukan proses fosfatasi



untuk meningkatkan daya adsorpsinya. Penambahan logam prekursor seperti
logam cerium terfosfatasi menjadikan situs aktif pada silika meningkat sehingga
keasaman katalis bertambah dan menghasilkan produk yang tinggi pada proses
konversi (Cai et al., 2021). Berdasarkan penelitian Rahmawati (2019), proses
fosfatasi dapat meningkatkan keasaman dengan menyumbangkan muatan positif
dari fosfor yang berinteraksi memasuki pori penyangga katalis sehingga
memberikan pengaruh terhadap daya adsorpsi dan memperluas permukaan katalis.
Oleh karena itu, cerium terfosfatasi dikembangkan sebagai logam prekursor pada
silika untuk meningkatkan sifat fungsional dari cerium dan fosfat.

Modifikasi katalis cerium terfosfatasi dilakukan dengan metode template
menggunakan surfaktan yang dapat menurunkan tegangan permukaan untuk
membuka pori dan tempat melekatnya logam aktif. Hal ini dikarenakan katalis
memiliki sisi aktif sehingga diperlukan perluasan volume pori agar lebih besar
untuk meningkatkan kecepatan dan hasil konversi untuk menghasilkan mesopori
terbaik dan karbon berpori tinggi (Nazir et al.,, 2022). Surfaktan mampu
meningkatkan kestabilan partikel yang terdispersi dan meningkatkan Kkinerja
katalis. Berdasarkan Li et al., (2016) KHFtalat memiliki potensi digunakan
sebagai template dikarenakan kapasitas adsorpsi yang masih tinggi setelah
generasi kelima. Dengan demikian, cerium terfosfatasi template KHFtalat dapat
diaplikasikan ke dalam silika sebagai katalis heterogen. Katalis yang telah
terimpregrasi logam, dianalisis dan diselidiki optimasi terhadap waktu kalsinasi
(Dieuzeide et al., 2012).

Optimasi hasil terbaik terhadap karakter katalis diperlukan beberapa
parameter pada sintesis katalis, salah satunya pada proses kalsinasi. Kalsinasi
bertujuan untuk mendekomposisi senyawa pada suhu tinggi dan pada penelitian
ini juga berfungsi untuk membakar template yang berperan sebagai cetakan
katalis dalam meningkatkan struktur silika menjadi kristal (Hasanudin et al.,
2022%). Karakteristik fisik dan kimia katalis dapat dioptimasi dengan ukuran
partikel, temperatur, dan waktu kalsinasi.Waktu kalsinasi menjadi salah satu
faktor yang dapat mempengaruhi pembentukan kristal dan juga stabilitas katalis
untuk optimasi aktivitas dan karakteristik katalis yang dihasilkan (Zhang, 2020).

Sintesis katalis dilakukan variasi waktu kalsinasi 1, 3, dan 5 jam pada suhu 600°



C. Katalis digunakan dalam mengkatalisis reaksi dehidrasi isospropanol atau
isopropil alkohol (IPA) menjadi diisopropil eter (DIPE). DIPE pada
pengaplikasiannya digunakan sebagai senyawa atau zat aditif bahan bakar bensin
atau gasolin, bersifat ramah lingkungan dan baik untuk mesin kendaraan bermotor
dibandingkan zat aditif lainnya seperti MTBE dan ETBE (Kassa et al., 2022;
Hasanudin et al., 2022°). Zat aditif berperan dalam meningkatkan angka oktan
dengan penambahan kadar iso-oktan (CsHig) dan tidak berpengaruh pada nilai
heptan (C7Has).

Katalis SiO2/cerium terfosfatasi template KHFtalat akan dikarakterisasi
dengan menggunakan X-Ray Diffraction (XRD), Fourier-Transform Infrared
Spectroscopy (FTIR), analisis keasaman katalis (Hasanudin et al., 2022°), dan
analisis produk hasil dehidrasi dengan Gass Chromatography-mass Spectrum
(GC-MS) (Asab et al., 2020). Karakteristik katalis dan hasil Kkinerja katalis
terhadap hasil dehidrasi dikaitkan terhadap waktu kalsinasi terbaik untuk
dianalisis lebih lanjut.

1.2 Rumusan Masalah :

1. Bagaimana karakteristik fisikokimia katalis SiOz/cerium terfosfatasi
template KHFtalat?

2. Berapakah nilai konversi, selektivitas dan persentase yield yang terbaik
dari dehidrasi isopropanol menjadi diisopropil eter dengan Katalis
SiO2/cerium terfosfatasi template KHFtalat?

3. Bagaimana pengaruh waktu Kalsinasi katalis SiO./cerium terfosfatasi
template KHFtalat terhadap aktivitas katalitik pada proses dehidrasi
isopropanol?

1.3 Tujuan Penelitian :

1. Menentukan karakteristik fisikokimia katalis SiO/cerium terfosfatasi
template KHFtalat.

2. Menentukan nilai konversi, selektivitas dan persentase yield pada proses
dehidrasi isopropanol menjadi diisopropil eter dengan katalis SiO2/cerium
terfosfatasi template KHFtalat.



3. Mengetahui hubungan waktu kalsinasi katalis SiOz/cerium terfosfatasi
template KHFtalat terhadap aktivitas katalitik pada proses dehidrasi
isopropanol.

1.4 Manfaat Penelitian :

Penelitian ini diharapkan mendapatkan katalis SiO./cerium terfosfatasi
template KHFtalat yang terbaik untuk proses dehidrasi isopropanol menjadi
diisopropil eter. Selain itu, diharapkan dapat diteliti lebih lanjut pada
pengaplikasiannya untuk proses sintesis senyawa lainnya seperti pada proses

hydrocracking.
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