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ABSTRAK

PREPARASI KATALIS BENTONIT YANG TERPILAR KOBALT FOSFAT
UNTUK KONVERSI ETANOL MENJADI DIETIL ETER
Fitri Yani

Dibimbing oleh Dr. Hasanudin, M.Si dan Dr. Addy Rachmat, M.Si
Kimia, Fakultas Matematika dan IlImu Pengetahuan Alam, Universitas Sriwijaya
xvi + 70 Halaman + 16 Gambar + 9 Tabel + 8 Lampiran

Bentonit terpilar Co/P telah berhasil dipreparasi dengan variasi jumlah pemilar.
Katalis ini diaplikasikan untuk konversi etanol menjadi dietil eter. Bentonit terpilar
Co/P dibuat dengan variasi rasio Co/P terhadap bentonit 2, 4, 6, 8 dan 10 mEqg/g
lalu dikarakterisasi dengan XRD, SEM-EDS, FTIR, GSA dan analisis keasaman
dengan metode gravimetri. Hasil XRD menunjukkan bentonit yang terpilar Co/P
memiliki puncak yang luas dan tidak tajam menandakan bahwa bentonit terpilar
Co/P mempunyai sifat amorf yang tinggi. Morfologi bentonit terpilar Co/P
memiliki pori yang banyak celah ditunjukkan pada gambar SEM dan terjadi
peningkatan untuk unsur P dan Co berdasarkan data EDS yang didapat. Adanya
puncak pada bilangan gelombang 3180 cm™ dan 1064 cm™ yang merupakan ciri
khas untuk gugus —HPO4 dan vibrasi streching P=0 dari PO+ berdasarkan hasil
spektra FTIR untuk katalis bentonit terpilar Co/P. Hasil analisis dengan GSA
menunjukkan bahwa terjadi peningkatan luas permukaan setelah proses pilarisasi
menjadi 90,1975 m?/g, diameter pori menjadi 76,0554 A dan volume pori menjadi
0,1715 cm®/g. Keasaman katalis menunjukkan peningkatan nilai total keasaman
2,3971 mmol/g untuk Na-Bentonit menjadi 2,3971 mmol/g, 3,5487 mmol/g, 4,8999
mmol/g, 4,3334 mmol/g 5,3220, mmol/g dan 6,0290 mmol/g untuk msing-masing
variasi katalis 2, 4, 6, 8 dan 10 mEq/g bentonit terpilar Co/P. Hasil dehidrasi etanol
dengan katalis yang telah dipreparasi menunjukkan bahwa katalis 10mEqg/g
bentonit terpilar Co/P memiliki kinerja katalitik yang paling baik berdasarkan data
GC-MS didapatkan persen area untuk dietil eter dan etanol sisa sebesar 64,89% dan
30,75% .

Kata Kunci : Bentonit terpilar Co/P, dehidrasi etanol, dietil eter
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ABSTRACT

PREPARATION OF COBALT PHOSPHATE PILLARED BENTONITE
CATALYST FOR ETHANOL CONVERSION TO DIETHYL ETER

Fitri Yani
Supervised by Dr. Hasanudin, M.Si and Dr. Addy Rachmat, M.Si.
Chemistry, Faculty of Mathematics and Natural Sciences, Sriwijaya University
Xvi + 70 pages + 16 pictures + 9 tables + 8 attachments

Col/P pillared bentonite was successfully prepared by varying amount of pillaring
agents. The catalyst was applied for the conversion of ethanol to diethyl ether. Co/P
pillared bentonite was made with variation of Co/P ratio to bentonite 2, 4, 6, 8 and
10 mEq/ g then characterized by XRD, SEM-EDS, FTIR, GSA and acidity analysis
using gravimetric method. The XRD results show that the Co/P pillared bentonite
has broad and non-sharp peaks indicating that the pillared Co/P pillar has high
amorphous properties. The morphology of Co/P pillared bentonite confirmed pores
formation as shown in SEM images and an increase in P and Co elements based on
EDS data. The peaks at the wavenumbers 3180 cm™ and 1064 cm™ which are
characteristic for the -HPO4 group and the P=0 streching vibrations of PO4> based
on FTIR spectra for the Co/P pillared bentonite catalyst. The results of the analysis
with GSA showed that an increase in surface area after the pilarization process
became 90.1975 m?/g, the pore diameter became 76.0554 A and the pore volume
became 0.1715 cm®/g. The acidity of the catalyst showed an increase in the total
acidity value of 2.3971 mmol/g for Na-Bentonite to 2.3971 mmol/g, 3.5487
mmol/g, 4.8999 mmol/g, 4.3334 mmol/g, 5.3220 mmol/g and 6.0290 mmol/g for
each variation of catalysts 2, 4, 6, 8 and 10 mEq/g Co/P pillared bentonite. The
results of ethanol dehydration using prepared catalysts showed that the catalyst 10
mEqg/g Co/P pillared bentonite had the best catalytic activity based on GC-MS
percent area for diethyl ether and residual ethanol was 64.89% and 30.75%.

Keywords: Co/P pillared bentonite, ethanol dehydration, diethyl ether.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1.  Latar Belakang

Penggunaan bahan bakar pada saat ini semakin meningkat, hal ini seiring
dengan meningkatnya pertumbuhan penduduk, pertumbuhan ekonomi dan
kemajuan teknologi. Persediaan bahan bakar fosil sebagai sumber energi semakin
menipis, untuk mengatasi permasalahan tersebut maka diperlukan sumber energi
alternatif yang terbarukan dan bersifat ramah lingkungan. Dietil eter dapat dijadikan
sebagai campuran untuk bahan bakar mesin diesel karena memiliki angka cetana
yang tinggi, titik nyala yang rendah dan juga bersifat terbarukan dimana bahan baku
produksi dietil eter berupa etanol (Widayat et al., 2012). Dietil eter adalah senyawa
organik termasuk eter yang paling sederhana, senyawa yang tidak berwarna, dapat
digunakan sebagai campuran bahan bakar. Dietil eter dapat disintesis dari sumber
daya alam seperti gas alam, batubara, biomassa atau limbah organik lainnya melalui
gasifikasi atau konversi kimia untuk menghasilkan bahan bakar sintetis (McKone
etal., 2015).

Menurut Seager and Michael (2010) dietil eter atau eter komersial lainnya
dapat diproduksi dalam skala industri melalui proses dehidrasi alkohol primer
dengan menggunakan katalis homogen berupa asam sulfat pada temperatur 140°C.
Penggunaan katalis homogen untuk dehidrasi etanol menjadi dietil eter memiliki
kelemahan yaitu pemisahan katalis masih sulit dan katalis bersifat korosif. Katalis
yang bersifat korosif membutuhkan investasi dalam peralatan cukup mahal (Sisca,
2018). Salah satu upaya untuk mengatasi kelemahan katalis ini adalah dengan
mengembangkan penggunaan katalis heterogen. Kelebihan penggunaan katalis
heterogen diantaranya memiliki korosifitas yang rendah, relatif lebih murah dan
mudah dipisahkan dari campurannya. Beberapa katalis yang telah digunakan untuk
konversi etanol menjadi dietil eter diantaranya Cr-Co/y-Al.O (Reza, 2017), H-
ZSM-5 (De Wispelaere et al, 2018), natural zeolite of Malang (KZ A 10), natural
zeolite of Gunung Kidul (KZ B 15) dan alumina (Widayat et al., 2013) dan lain-

lain.
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Penelitian yang dilakukan Widayat et al. (2013) pada dehidrasi etanol
dengan proses katalitik menggunakan katalis solid-acid berupa KZ A 10, KZ B 15,
alumina dan HZSM-5. Hasil etanol terkonversi yang didapatkan masing-masing
sebesar 4,68%, 5,34%, 11,59% dan 56,44%. Sedangkan untuk yield DEE yang
didapat untuk masing-masing katalis sebesar 1,78%, 0,14%, 2,41% dan 0%. Reza
(2017) dalam penelitiannya menggunakan katalis solid-acid berupa Cr-Co/y-Al20,
pada impregnasi 2:1 dan menghasilkan yield DEE sebesar 1,32%. Dehidrasi etanol
melalui proses katalitik menggunakan katalis heterogen mulai banyak
dikembangkan pada saat ini (Widayat et al., 2013). Salah satu katalis heterogen
yang mudah ditemukan adalah bentonit alam.

Bentonit alam merupakan salah satu sumber daya mineral yang
keberadaannya sangat berlimpah di Indonesia dan tersebar luas dibeberapa lokasi
yaitu di pulau Jawa, Sumatera, Kalimantan dan Sulawesi. Mineral bentonit
memiliki sifat-sifat seperti mempunyai kapasitas penukar kation yang tinggi
sehingga mampu menyerap kation antar lapisnya dalam jumlah besar, pengembang
yang baik, luas area permukaan yang besar dan porositas yang tinggi. Bentonit
mempunyai kemampuan untuk swelling, memiliki ruang antar lapis (interlayer)
atau memiliki pori lebih besar dan strukturnya fleksibel, ruang dalam lembaran
bentonit dapat mengembang dan diisi oleh molekul-molekul air dan kation-kation
lain (Harun et al., 2016). Sifat-sifat bentonit tersebut menjadikan bentonit cocok
digunakan sebagai katalis. Salah satu sisi aktif katalitik dari bentonit adalah sifat
keasaman dari bentonit (Nugrahaningtyas dkk, 2016). Karakteristik bentonit alam
sebagai katalis memiliki kelemahan yaitu tidak tahan pada temperatur yang tinggi
karena adanya kandungan unsur-unsur alkali (Sopiarini dan Taba, 2015). Untuk
meningkatkan Kinerja aktivitas katalitik pada bentonit alam maka diperlukan
modifikasi struktur bentonit melalui proses pilarisasi.

Modifikasi bentonit juga bertujuan untuk meningkatkan sifat-sifat kimia
fisik seperti luas permukaan spesifik, basal spacing, volume total pori, rerata jejari
pori dan keasaman total (Nugrahaningtyas dkk, 2016). Pemilaran dengan
penambahan logam akan memperbesar pori material karena interkalan akan
mendorong lapisan atau membuka ruang antar lapis untuk mengembang. Proses

pemilaran ini dapat mengakibatkan pori-pori bentonit semakin besar, antar lapisnya
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pun relatif menjadi stabil daripada sebelum dipilarkan. Umumnya bentonit
dipilarkan dengan berbagai senyawa organik, senyawa kompleks dan oksida-oksida
logam yang diinterkalasikan ke dalam antar lapisnya (Zhu et al., 2017). Oksida
logam yang terpilar bentonit dapat berasal dari unsur golongan utama maupun unsur
golongan transisi. Unsur-unsur dari golongan transisi memiliki variasi bilangan
oksidasi yang mengindikasikan unsur golongan transisi lebih bermanfaat dari unsur
golongan utama (Bakri dkk, 2013). Salah satu unsur transisi yang dapat digunakan
untuk pemilaran bentonit adalah kobalt. Kobalt memiliki bilangan oksidasi +2 dan
+3 dan dapat membentuk senyawa kompleks dengan unsur lain. Selain itu, kobalt
juga mempunyai kemampuan membentuk anion dengan stabilitas kimia, mekanis
dan termal yang tinggi sehingga dapat digunakan sebagai katalis karena tahan
terhadap temperatur tinggi.

Bertella and Pergher (2015) telah melakukan penelitian pilarisasi bentonit
dengan logam Al/Co, penelitian ini menunjukkan bahwa rasio kobalt yang dapat di
campurkan untuk pilarisasi bentonit sebesar 10% dan 25% karena berdasarkan
analisis NMR rasio intensitas sinyal AIV//AI'Y menurun, dimana AIV! akan diganti
dengan Co“! sehingga terjadi proses pilarisasi bentonit dengan campuran Al/Co.
Kobalt dapat membentuk kompleks dengan fosfat menghasilkan senyawa kobalt
fosfat. Kobalt fosfat merupakan senyawa anorganik, kobalt fosfat mempunyai sifat
yang baik dalam kestabilan struktural terutama dalam lingkungan yang oksidatif
melebihi oksida, dan mempunyai struktur yang fleksibel karena adanya gugus fosfat
di dalam kristal (Kim et al., 2015). Salah satu penggunaannya adalah sebagai katalis
pada proses oxygen evolving-complex. Ai et al. (2015) memodifikasi kobalt fosfat
dengan TiO> sebagai katalis untuk proses solar water splitting. Zhao et al. (2013)
melakukan penelitian dengan menggunakan kobalt fosfat sebagai katalis untuk
proses reaksi reduksi oksigen. Belum banyak literatur yang membahas katalis
bentonit alam dipilarkan dengan senyawa kobalt fosfat. Penelitian ini difokuskan
pada pembuatan katalis yang dipilarkan dengan senyawa kobalt fosfat dimana akan
dibandingkan aktivitas katalitik bentonit dengan variasi jumlah penambahan
senyawa kobalt fosfat dan pengaplikasiannya untuk mengkonversi pembuatan dietil

eter dari proses dehidrasi etanol.
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1.2. Rumusan Masalah

Keberadaan bentonit di Indonesia sangat berlimpah, bentonit mempunyai
kemampuan untuk swelling, memiliki ruang antar lapis, ruang dalam lembaran
bentonit dapat mengembang dan diisi oleh molekul-molekul air dan kation-kation
lain. Kelimpahan dan keunggulan bentonit tersebut menjadikan bentonit cocok
digunakan sebagai katalis. Namun, karakteristik bentonit alam sebagai katalis
memiliki kelemahan vyaitu tidak tahan pada temperatur yang tinggi, maka
diperlukan modifikasi struktur bentonit untuk meningkatkan kinerja katalitiknya.
Kobalt fosfat menjadi salah satu senyawa yang dapat dipilarkan terhadap bentonit
karena tahan terhadap temperatur tinggi dan memiliki struktur yang stabil.
Pengaruh katalis bentonit alam yang terpilar dengan senyawa kobalt fosfat untuk
dehidrasi etanol menjadi dietil eter dengan membandingkan variasi jumlah
penambahan senyawa kobalt fosfat yang dipilarkan terhadap bentonit alam untuk

proses dehidrasi etanol menjadi dietil eter merupakan fokus pada penelitian ini.

1.3.  Tujuan Penelitian

1. Melakukan pilarisasi bentonit alam dengan kobalt fosfat pada berbagai
variasi rasio konsentrasi.

2. Mengkarakterisasi bentonit alam yang terpilar kobalt fosfat yang
dikarakterisasi menggunakan instrumen XRD, SEM-EDS, FTIR, GSA,
dan analisis keasaman.

3. Mengetahui pengaruh kinerja katalitik dari variasi jumlah penambahan
kobalt fosfat yang dipilarkan terhadap bentonit alam pada proses

dehidrasi etanol menjadi dietil eter.

1.4.  Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan mampu mengaplikasikan katalis bentonit alam
yang terpilar senyawa kobalt fosfat untuk mengkonversi etanol menjadi dietil eter,
sehingga dapat menjadi informasi untuk dilakukan perkembangan lebih lanjut
mengenai konversi dietil eter yang kelak diharapkan dietil eter ini dapat menjadi
salah satu sumber untuk campuran bahan bakar alternatif yang ramah lingkungan
serta diharapkan dapat menambah pengetahuan mengenai jenis katalis heterogen

yang dapat digunakan untuk proses dehidrasi etanol menjadi dietil eter.
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