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Calcination Temperature Effects on Porosity Zr02 PiHared Montmorillonite

Rokend Roy 
NIM: 08061003053

ABSTRACT

The research about the influence of calcination temperature on porosity of Zr02 
pillared montmorillonite had been done. Natural montmorillonite was modified 
with Z1O2 as pillaring agent and porosity characterization is then performed.
Parameter measured include surface area, total pore volume and pore radius 
average using NOVA 1000. X-Ray difffaction method was used to determine 
change of basal spacing among montmorillonite samples with samples before and 
pafter pillarization used method of X-Ray Diffraction (XRD). The type of 
adsorption isotherm that formed (BDDT Classification) is type II for mesoporous 
catalysts and for the adsorption isotherm (BET), which is formed is type B for 
slit-shaped pores or pores between the layers are parallel. The results of this 
research showed that the pillared had been done which indicated by the 
occurrence of typical peak shift that indicates basal spacing (20 = 5.96°) moved to 
the left. The increase in specific surface area from 24.69 m2/g to 121.76 m2/g, 
total pore volume from 0.04 cc/g to be 0.17 cc/g, and a decrease in pore radius 
average from 34.95 A to 25.597 A. Pore size distribution by BJH method showed 
that the highest increase in pore radius occurs at 15.27 A for natucgd 
montmorillonite, and the highest increase of pore radiusup to 19.03 A occurs' inv?^ 
montmorillonite pillarization at calcination temperature of 550°C.; ///C \

- ^ U' •
Keywords : Montmorillonite, Zr02-Montmorillonite, pilarization " rr£! i
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Pengaruh Temperatur Kalsinasi terhadap Porositas 
Montmorillonit Tcrpilar Z1O2

Rokend Roy 
NIM:08061003053

ABSTRAK

Telah dilakukan penelitian tentang pengaruh temperatur kalsinasi terhadap 
porositas montmorillonit terpilar Zr02. Montmorillonit alam dimodifikasi dengan 
menggunakan agen pemilar Z1O2 dan dikalsinasi dengan variasi temperatur 350°, 
450°, 550°, dan 650°C selanjutnya dilakukan karakterisasi porositasnya. Adapun 
parameter yang diukur antara lain adalah luas permukaan, volume total pori, dan 
jari-jari pori rata-rata menggunakan NOVA 1000. Penentuan perubahan jarak 
antar lapis montmorillonit sebelum dan setelah pilarisasi digunakan metoda X-Ray 
Diffraction (XRD). Tipe isoterm adsorpsi berdasarkan klasifikasi BDDT adalah 
tipe II untuk katalis mesopori dan tipe isoterm adsorpsi berdasarkan klasifikasi 
BET adalah tipe B untuk pori yang berbentuk celah atau pori antar lapis yang 
paralel. Hasil penelitian menunjukkan bahwa benar telah teijadi pemilaran yang 
ditunjukkan dengan teijadinya pergeseran puncak khas yang menunjukkan basal 
spacing (20 = 5,963°) ke arah kiri. Teijadinya peningkatan pada luas permukaan 
spesifik dari 24.69 m2/g menjadi 121.76 m2/g, volume total pori dari 0.04 cc/g 
menjadi 0.17 cc/g, dan untuk jari-jari pori rata-rata mengalami penurunan dari 
34.95 A menjadi 25.59 A. Distribusi pori dengan metoda BJH menunjukkan 
bahwa kenaikan tertinggi jari-jari pori teijadi pada 15.27A untuk montmorillonit 
alam, dan kenaikan tertinggi jari-jari pori hingga 19.03 A teijadi pada 
montmorillonit terpilar dengan temperatur kalsinasi sebesar 550°C.

Kata kunci: Montmorillonit, Zr02-Montmorillonit, pilarisasi
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BABI
PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Tanah lempung adalah mineral yang paling banyak ditemukan 

dipermukaan bumi dan dapat digunakan sebagai adsorben, katalis (termasuk 

sebagai penyangga katalis), penukar ion, reagen penghilang warna dan lain

tergantung pada sifat-sifat spesifiknya (Vaccari, 1998). Berdasarkan 

kandungan mineralnya, tanah lempung dapat dibedakan menjadi smektit 

(montmorillonit), kaolinit, halosit, klorit dan illit (Tan, 1982).

Montmorillonit merupakan golongan lempung smektit yang strukturnya 

terbentuk dari satu lapisan oktahedral alumina yang diapit oleh dua lapisan 

tetrahedral silika. Struktur yang demikian membentuk ruang antar lapis yang 

dapat mengembang dan berisi kation-kation yang dapat dipertukarkan, 

diantaranya adalah kation Na, K, Ca, Mg, dan lain-lain. Keberadaan kation atau 

oksida logam pada ruang antar lapis ini sangat menentukan sifat-sifat dari

- lain,

yang

montmorillonit (Hasanudin dkk, 2009).

Montmorillonit mempunyai kemampuan untuk mengembang (swelling), 

luas permukaan besar dan kemudahannya untuk diinterkalasi oleh substansi lain.

Mineral ini juga mempunyai kapasitas penukar ion yang tinggi sehingga mampu 

untuk mengakomodasi kation lain dalam antarlapisnya dalam jumlah yang besar

Struktur Kristal montmorillonit alam mudah rapuh pada temperatur tinggi,~oleh>'^v '
$ ■

sebab itu montmorillonit ini perlu dimodifaksi agar dapat digunakan pad;a/pirbs^v 

hidrocracking yang berlangsung pada temperatur tinggi ''(Wijay^'^O^J

* • v

1



2

Monmorillonit memiliki keunggulan dibandingkan dengan zeolit, karena saat 

, monmorillonit memiliki distribusi ukuran pori yang lebih luas daripada 

zeolit. Sifat ini dapat mengurangi keterbatasan difusi molekul dan deaktivasi yang 

umumnya ditemui pada mikropori zeolit (Salemo, et oL, 2004).

Berdasarkan hal di atas, montmorillonit alam perlu diaktivasi dan 

dimodifikasi guna meningkatkan karakternya terutama aktivitas katalitik dan 

ketahanannya terhadap temperatur tinggi. Salah satu cara memodifikasi 

monmorillonit adalah dengan pilarisasi, yaitu menginterkalasikan suatu agen 

pemilar (pillaring agent) ke dalam antarlapis monmorillonit sehingga diperoleh 

senyawa monmorillonit terpilar (pillared clay) (Wijaya, 2000).

Montmorillonit yang digunakan untuk katalis pada proses hidrocracking

dipilar

haruslah bisa menyediakan tempat teijadinya ikatan antara katalis dan reaktan. 

Persyaratan tersebut harus dimiliki oleh montmorillonit dengan menyediakan 

orbital d yang kosong atau belum penuh untuk terjadinya ikatan tersebut. Logam- 

logam transisi sangat cocok dipilarkan ke dalam lapisan-lapisan montmorillonit 

karena logam-logam transisi mempunyai daya adsorpsi yang kuat disebabkan oleh 

pasangan electron sunyi pada orbital d (Hegedus, 1987). Montmorillonit yang 

sudah dipilarkan dengan logam-logam transisi selain meningkatkan aktifitas 

kataliknya, pilarisasi ini juga mampu membuat struktur montmorillonit lebih 

stabil terhadap termal. Ketahanan termal yang tinggi tentunya sangat berguna 

dalam reaksi katalik (McConville, 2001).

Pemilihan oksida Zr sebagai agen pemilar pada dikarenakan oksida Zr

untuk kepentingan perengkahan minyakmemiliki kelebihan tersendiri terutama



3

bumi. Berdasarkan karakternya oksida Zr sendiri memiliki ketahanan termal yang 

tinggi dan terbukti memiliki aktivitas yang tinggi pada konversi hidrokarbon 

rantai panjang/tar (Dayton, dalam Fatimah dan Wijaya, 2006). Pilarisasi Zr pada 

montmorillonit telah dilaporkan dari beberapa penelitian, antara lain oleh Wang,

dkk.(1998) dan Kooli dan Joones (1997).

Pada penelitian ini akan dibahas tentang struktur pori montmorillonit 

yang dipilarisasi dengan zirkonium oksida dan melihat pengaruh perlakuan variasi

suhu pada saat kalsinasi terhadap porositas dari montmorillonit terpilar tersebut.

Adapun parameter yang akan diukur yaitu porositas dari montmorillonit terpilar

dan membandingkannya dengan montmorillonit alam yang meliputi luas

permukaan spesifik, volume pori, dan jari-jari pori serta melihat pengaruh dari

temperatur kalsinasi terhadap porositas dari montmorillonit tersebut.

1.2. Rumusan Masalah

Montmorillonit terpilar Zr02 yang akan digunakan sebagai katalis pada 

proses hidrocracking, haruslah mempunyai ketahanan tertentu terhadap 

temperatur. Karena pada umumnya, proses hidrocracking berlangsung pada 

temperatur yang tinggi. Pada penelitian ini akan dilakukan analisis pengaruh 

temperatur kalsinasi terhadap porositas monmorillonit terpilar Zr02
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1.3. Tujuan Penelitian

Adapun tujuan yang akan dicapai pada penelitian ini antara lain yaitu :

1. Menentukan tipe isoterm adsorpsi-desorpsi montmorillonit terpilar yang

dihasilkan.

2. Mengetahui pengaruh temperatur kalsinasi terhadap porositas 

montmorillonit yang dipilarisasi oleh Z1O2 serta ketahanan dari 

montmorillonit terpilar tersebut terhadap temperatur tinggi.

1.4. Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan kontribusi dalam

pengembangan katalis hidrocracking yang berasal dari lempung montmorillonit 

yang dikalsinasi hingga temperatur 650°C terhadap porositas montmorillonit

terpilar Z1O2.
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