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SUMMARY

DEHYDRATION OF ETHANOL BECOMES DIETHYL ETHER WITH
ZIRCONIUM PHOSPHATE PILARIZATION BENTONITCATALYST

Scientific paper in the form of a thesis, January 2020.
Qodria Utami Putri: Adviser by Dr. Hasanudin, M. Si and Fahma Riyanti, M. Si.

Chemistry Department, Faculty of Mathematics and Natural Sciences, Sriwijaya
University.

Xi + 74 pages, 6 tables, 12 pictures, 6 appendixes.

The process of pilarization of natural bentonite with zirconium phosphate is
carried out by varying the amount of zirconium phosphate in a ratio of 2,4,6,8 and
10 mEq / 1 gram of natural bentonite. Bentonite-Zr(H2PO4)s catalyst with
variations 2,4,6,8 and 10 mEq and Na-Bentonite are used to dehydrate ethanol to
diethyl ether. The use of Na-Bentonite catalyst as a standard to get the best
catalyst. The dehydration process of ethanol becomes diethyl ether is carried out
using an open reflux tool and the ethanol dehydration results will be analyzed
using a GC-MS tool. The results of ethanol dehydration using Na-Bentonite
catalyst produced 0.05% diethyl ether area and Bentonite-Zr(H2PQO4)s catalyst
with a variation of 8 mEq / 1 g bentonite resulted in the largest percentile diethyl
ether area was 42.66%. Na-Bentonite and Bentonite-Zr(H2POa4)4 catalyst 8 mEq
were characterized using XRD, FT-IR spectrophotometer, SEM-EDS, acidity
analysis and GSA NOVA 1000. Diffractogram of Na-Bentonite and Bentonite-Zr
(H2PO4)s 8 mEq Spectrophotometer shows that the process of pilarization of
bentonite with zirconium phosphate occurs imperfectly. Functional group analysis
using FTIR showed that there was a typical peak at 3600 cm™ which was
identified by the vibration of a-Zr(H2POs and at 3153 cm™* which was the typical
peak of the -HPO4 group. Acidity analysis with ammonia gas shows that the
Bentonite-Zr(H.PO4)s 8 mEQ catalyst has a higher acidity value than Na-
Bentonite due to the presence of zirconium metal and hydrogen from phosphate
groups. The surface morphology of Bentonite-Zr(H2PO4)s 8 mEq catalyst looks
rough and many scattered pores are indicating that the distance between layers is
due to zirconium phosphate pilarization in bentonite. Characterization with GSA
(Gas Sorption Analyzer) shows that the Bentonite-Zr(H2PO4)s 8 mEq catalyst has
a surface area, pore volume and pore diameter greater than Na-Bentonite..

Keywords  : Bentonite, Zirconium Phosphate, Ethanol, Diethyl ether.
Citation : 57 (1954-2018)
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RINGKASAN

DEHIDRASI ETANOL MENJADI DIETIL ETER DENGAN KATALIS
BENTONIT TERPILAR ZIRKONIUM FOSFAT

Karya tulis ilmiah berupa skripsi, Januari 2020.

Qodria Utami Putri: Dibimbing oleh Dr. Hasanudin, M. Si dan Fahma Riyanti, M.
Si.

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

Xi + 74 halaman, 6 tabel, 12 gambar, 6 lampiran.

Proses pilarisasi bentonit alam dengan zirkonium fosfat dilakukan dengan
memvariasikan jumlah zirkonium fosfat dengan perbandingan 2,4,6,8 dan 10
mEg/ 1 gram bentonit alam. Katalis Bentonit-Zr(H.POa4)s dengan variasi 2,4,6,8
dan 10 mEq dan Na-Bentonit digunakan untuk dehidrasi etanol menjadi dietil eter.
Penggunaan katalis Na-Bentonit sebagai standar untuk mendapatkan Kkatalis
terbaik. Proses dehidrasi etanol menjadi dietil eter dilakukan menggunakan alat
refluks terbuka dan hasil dehidrasi etanol akan dianalisis menggunakan alat GC-
MS. Hasil dari dehidrasi etanol menggunakan katalis Na-Bentonit menghasilkan
persen area dietil eter sebesar 0,05% dan katalis Bentonit-Zr(H2PO4)s dengan
variasi 8 mEq/ 1 g bentonite menghasilkan persen area dietil eter terbesar yaitu
42,66%. Katalis Na-Bentonit dan Bentonit-Zr(H2PO4)s 8 mEq dikarakterisasi
menggunakan XRD, Spektrofotometer FT-IR, SEM-EDS, analisis keasaman dan
GSA NOVA 1000. Difraktogram dari katalis Na-Bentonit dan Bentonit-
Zr(H2PO4)s 8 mEg menunjukan bahwa proses pilarisasi bentonit dengan
zirkonium fosfat terjadi secara tidak sempurna. Analisis gugus fungsi
menggunakan FTIR memperlihatkan adanya puncak khas pada 3600 cm™ yang
teridentifikasi vibrasi dari o-Zr(H2POs)s dan pada 3153 cm™ yang merupakan
puncak khas gugus -HPOs. Analisa keasaman dengan gas ammonia
memperlihatkan bahwa katalis Bentonit-Zr(H2PO4)s 8 mEq memiliki nilai
keasaman yang lebih besar dari Na-Bentonit karena adanya logam Zirkonium dan
hidrogen dari gugus fosfat. Morfologi permukaan Bentonit-Zr(H2PO4)s terlihat
kasar dan banyak terdapat pori-pori tersebar menunjukan bahwa adanya jarak
antar layer akibat dari pilarisasi zirkonium fosfat pada bentonit. Karakterisasi
dengan GSA (Gas Sorption Analizer) menunjukan katalis Bentonit-Zr(H2POa)a
memiliki luas permukaan, volume pori dan diameter pori yang lebih besar dari
Na-Bentonit.

Kata kunci : Bentonit, Zirkonium Fosfat, Etanol, Dietil eter.
kepustakaan : 57 (1954-2018)
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BAB 1

PENDAHULUAN
1.1 Latar Belakang

Dietil eter merupakan salah satu jenis eter yang paling penting dan berharga.
Di dalam dunia industri dietil eter biasa digunakan untuk pelarut organik seperti
minyak, lemak, resin, mikroselulosa, getah, obat bius dan parfume. Selain sebagai
pelarut dietil eter biasa digunakan sebagai pemisah antara senyawa organik
dengan senyawa alam penyusunnya (Widayat et al, 2013). Dietil eter banyak
digunakan karena sifatnya yang memiliki titik didih rendah dan semipolar
sehingga mudah memisahkan suatu senyawa (Rokhmatin, 2011). Pemanfaatan
dietil eter yang semakin meningkat menyebabkan banyaknya penelitian tentang
pembuatan dietil eter.

Pembuatan dietil eter dapat dilakukan melalui proses dehidrasi etanol.
Proses dehidrasi etanol membutuhkan katalis karena dalam proses dehidrasi etanol
suhu yang dibutuhkan sangat tinggi. Katalis yang biasa digunakan dalam proses
dehidrasi etanol berupa asam sulfat (Wu and Liao, 2009). Proses dehidrasi etanol
yang menggunakan katalis asam sulfat disebut dengan reaksi Barbet. Penggunaan
asam sulfat sebagai katalis pada reaksi dehidrasi etanol memiliki kekurangan
karena bersifat korosi dan sulit terpisah (Ullman, 1987).

Kelemahan dari katalis asam sulfat dalam reaksi dehidrasi etanol, memicu
banyak peneliti mengembangkan katalis alternatif yaitu katalis heterogen. Katalis
heterogen dapat berupa silikat, alumina dan bentonit termodifikasi. Penggunaan
katalis y-alumina di dalam proses dehidrasi etanol menjadi dietil eter memiliki
selektivitas yang tinggi tetapi pada suhu 300°C dan menghasilkan dietil eter 65%
dan terjadi deaktivasi katalis alumina. Penggunaan katalis silikat-alumina dalam
proses dehidrasi etanol menjadi dietil eter menghasilkan dietil eter 73% dengan
suhu 275°C (Yaripour et al, 2005). Katalis Alumina termodifikasi tembaga oksida
dalam proses dehidrasi etanol menjadi dietil eter menggunakan suhu yang lebih
rendah yaitu pada suhu 250°C tetapi dietil eter yang dihasilkan hanya 40,6%
(Chiang and Lin, 2017).

Katalis heterogen yang lebih efektif untuk reaksi dehidrasi etanol menjadi

dietil eter adalah silika alumina dibandingkan dengan zeolite dan alumina. Katalis
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zeolite yang teraktivasi asam hanya menghasilkan banyak produk air tetapi tidak
terbentuk dietil eter atau etanol hanya mengalami dekomposisi sebanyak 56,4%.
Katalis alumina menghasilkan dietil eter sebanyak 2,41% dan Kkatalis silika
alumina menghasilkan sebanyak 2,98% dan etanol yang terkonversi sebanyak
15,27% (Widayat dkk, 2013). Salah satu karakterisasi dari katalis silika alumina
sehingga menghasilkan banyak dietil eter adalah luas permukaan yang besar.
Karakterisasi katalis silika alumina yang memiliki luas permukaan yang besar
mirip dengan karakterisasi dari katalis bentonit yang terpilar logam zirkonium.
Katalis bentonit terpilar logam zirkonium dan terdoping tembaga (Il) dapat
mengkatalisis reaksi dehidrasi alkohol seperti dehidrasi metanol menjadi dimetil
eter pada suhu 200°C dengan menghasilkan dimetil eter 97,1% dan luas
permukaan 111 m?g? (Sunkou et al, 2003). Bentonit temodifikasi dengan ion
positif akan lebih efektif karena memiliki sifat asam kuat bronsted (Phung et al,
2015).

Modifikasi bentonit bertujuan untuk meningkatkan sifat fisik dan kimia
contohnya dengan membuka jarak antar lapisan, memperbesar luas permukaan
spesifik, meningkatkan volume pori, menyeragamkan ukuran pori dan
meningkatkan keasaman. Modifikasi bentonit dapat dilakukan dengan cara
pilarisasi. Pilarisasi bentonit dapat dilakukan dengan kompleks kation polihidroksi
contohnya Al, Zr, Ti dan Fe-Polihidroksi. Modifikasi bentonit dengan pemilaran
logam zirkonium menghasilkan senyawa dengan sifat asam padat yang kuat
dengan sifat ini bentonit yang termodifikasi dengan zirkoium dapat menjadi
katalis proses dehidrasi etanol menjadi dietil eter (Torres et al, 1992). Logam
zirkonium dapat membentuk senyawa berlapis dengan membentuk zirkonium
fosfat.

Zirkonium fosfat merupakan senyawa dengan struktur berlapis yang dapat
digunakan sebagai katalis heterogen (Curini et al, 2003). Zirkonium fosfat dapat
menjadi asam Bronsted dan basa Bronsted sesuai kebutuhan dengan mengatur
kondisi pada saat sintesisnya (Pica, 2017). Salah satu kondisi sintesis yang
mempengaruhi bentuk dan sifat dari zirkonium fosfat adalah pengaruh konsentrasi
logam zirkonium (Torres et al, 1992). Zirkonium fosfat dapat mengkatalisis

reaksi-reaksi yang membutuhkan suhu tinggi dengan cara menurunkan suhu yang
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dibutunkan agar reaksi berjalan. Zirkonium fosfat micropheres dapat
mengkatalisis reaksi asetilasi yaitu pembuatan asam stiarat monoetanolamid
(Zhang et al, 2010). Zirkonium fosfat mesopori dapat mengkatalisis reaksi friedel-
craf (pembuatan senyawa aromatik menggunakan benzilchloride), esterifkasi pada
asam lemak rantai panjang dan pembuatan senyawa furfural (Sinhamahapatra,
2010). Zirkonium fosfat amorf dapat mengkatalisis reaksi dehidrasi glukosa
(Weingarten et al, 2013).

Penelitian ini difokuskan pada modifikasi bentonit alam dengan pilarisasi
menggunakan zirkonium fosfat untuk mengkatalisis proses dehidrasi etanol
menjadi dietil eter. Pemilaran menggunakan zirkonium fosfat akan memperbesar
ruang antar lapisan bentonit dan memperkuat sifat asam dari bentonit terpilar.
Modifikasi bentonit dengan zirkonium fosfat akan dikarakterisasi menggunakan
X-Ray Diffraction (XRD), Gas Sorption Analizer (GSA) dan scanning Electron
Microscope and Energy Dispertive Spectroscopy (SEM-EDS) untuk melihat
bentuk struktur, luas permukaan, porositas dan volume pori dari hasil modifikasi
dan menggunakan spektrofotometer FT-IR untuk melihat gugus fungsi hasil
modifikasi bentonit dan analisis keasaman menggunakan ammonia dan piridin.
Penentuan konsentrasi etanol yang terkonversi menjadi dietil eter maka dilakukan
analisa menggunakan kromatografi gas (GC). Parameter yang diuji Yaitu
perbandingan antara jumlah zirkonium fosfat dan bentonit pada proses dehidrasi

etanol menjadi dietil eter.

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang tersebut maka permasalahan yang ada dari
penelitian ini adalah bagaimana kinerja katalis zirkonium fosfat-bentonit dengan
variasi logam zirkonium untuk reaksi dehidrasi etanol menjadi dietil eter dan
bagaimana pengaruh zirkonium fosfat terhadap sifat dan karakter dari bentonit
terpilar.

1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan penelitian ini adalah :
1. Mensintesis katalis Bentonit terpilar Zirkonium Fosfat dengan variasi

jumlah logam Zirkonium dan volume larutan fosfat dan menentukan
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katalis Bentonit terpilar Zirkonium Fosfat yang terbaik yang
menghasilkan dietil eter yang terbanyak menggunakan alat GC-MS.

2. Mengkarakterisasi sifat kristalinitas katalis Bentonit terpilar Zirkonium
Fosfat dan menentukan kesempurnaan proses pemilaran pada katalis
Bentonit terpilar  Zirkonium Fosfat menggunakan XRD dan
Spektrofotometer FT-IR.

3. Mengkarakterisasi sifat keasaman dari Bentonit sebelum dipilar dan
Bentonit terpilar Zirkonium Fosfat dengan menggunakan gas Amonia.

4. Mengkarakterisasi morfologi permukaan menggunakan SEM EDS dan
luas permukaan, volume pori serta diameter pori menggunakan GSA
NOVA 1000 dari Bentonit sebelum dipilar dan Bentonit terpilar

Zirkonium Fosfat.

1.4 Manfaat Penelitian
Penelitian ini diharapkan dapat membantu dan memberikan informasi yang
lebih terhadap modifikasi bentonit alam dengan zirkonium fosfat sebagai katalis

dalam reaksi dehidrasi etanol menjadi dietil eter.
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