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PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF NANOMATERIAL 
BASED ON DAWSON TYPE POLYOXOMETALATE (NHUMP- 

P2W,8062j.nH20 WITH Si02, Ti02, ZrOCb, TaCls

By:

METHA ASTRIANI SIREGAR 
08101003020

ABSTRACT

Preparation of nanomaterial (NH4)6[P-P2Wi8C>62].nH20 with several other 
coumpund to form (NH4)6[P-P2Wi8062].nH20-Si02, (NH4)6[p-P2Wi8062].nH20- 
Ti02, (NH4)6[p-P2Wi8062].nH20-ZrOCl2, dan (NH4)6[p- P2Wi8062].nH20-TaCI5 
have been carried out. Nanomaterials was characterized using FT-1R 
spectrophotometer, XRD analysis and SEM analysis. The result show that 
nanomaterials (NH4)6[p-P2WI8062].nH20-Si02, (NH4)6[p-P2Wi8062].nH20-TaCl5 
were the best nanomaterials ffom preparation. Nanomaterial (NH4MP- 
P2Wi8062].nH20-Si02 has specific wavenumber at the range 780-1410 cm'1 for 
polyoxometalate and 462 cm'1 for SiCb. Nanomaterial (NH4)6[P-P2Wi8062].nH20- 
TaCls has specific wavenumber at the range 530-630 cm'1 for talantum. XRD 
diffraction pattem for nanomaterial (NH4)6[P-P2Wi8062].nH20-Si02 and 
nanomaterial (NH4)6[p-P2Wi8062].nH20-TaCls has different pattem ffom 
(NH4)6[P-P2Wi8062].nH20. SEM photo analysis shows size in the range of nano for 
(NH4)6[p-P2Wi8062].nH20-Si02 and (Nf^MP^WisCM.nFhO-TaCls. FT-1R 
spectrum and XRD pattem of (NPUMP^WisC^.nfbO-TiCb and (NH4)6[P- 
P2Wis062].nH20-Zr0Cl2 not show formation of nanomaterial ffom preparation 
using (NH4)6[p-P2Wi8062].nH20 and metal oxides TiCb and ZrOCI2. SEM photo 
analysis show (NH4)6[P-P2Wi8062].nH20-Ti02 and (NH4)6[P-P2Wi8062].nH20- 
ZrOCbhave size in the clasificaton of nanomaterial with destribuzion of size.
Key word : nanomaterial, polyoxometalate, Si02oxide, Ti02oxide, ZrOCl2oxide, 

TaCls compound.
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PREPARASI DAN KARAKTERISASI NANOMATERIAL BERBASIS 
POLIOKSOMETALAT TIPE DAWSON (N^MP^WisCM-nfhO YANG 

DIEMBAN DENGAN Si02, Ti02, ZrOCI2, TaCls

Oleh:

METHA ASTRIANI SIREGAR 
08101003020

ABSTRAK
Telah dilakukan preparasi senyawa polioksometalat tipe Dawson (NH4)6[p- 
P2Wi8062].nH20 dengan senyawa lain membentuk (NH4)6[P-P2Wi8062].nH20- 
Si02, (NH4)6[p-P2Wi8062].nH20-Ti02, (NH4)6[P-P2W,8062].nH20-Zr0Cl2, dan 
(NH4)6[p- P2Wis062].nH20-TaCl5. Nanomaterial yang terbentuk dikarakterisasi 
melalui spektrofotometer FT-IR, analisis XRD, dan analisis SEM. Hasil analisis 
menunjukan bahwa nanomaterial (NH4)6[P-P2Wis062].nH20-Si02 dan 
nanomaterial (NH4)6[P4bWi8062].nH20-TaCl5 merupakan nanomaterial terbaik 
hasil preparasi. Nanomaterial (NH4)6[P-P2Wis062].nH20-Si02 mempunyai 
bilangan gelombang spesisfik dengan rentang 780-1410 cm-1 untuk polioksometalat 
dan 462 cm'1 untuk Si02. Nanomaterial (NH4)6[P-P2Wi8062].nH20-TaCl5 
mempunyai bilangan gelombang spesifik dengan rentang 530-630 cm"1 untuk 
talantum. Pola difraksi XRD masing-masing untuk nanomaterial (NH4)6[P- 
P2Wi8062].nH20-Si02 dan nanomaterial (NH4)6[P-P2Wis062].nH20-TaCl5 
menunjukan perbedaaan dengan difraksi (NH4)6[P-P2Wi8062].nH20. Hasil analisis 
SEM menunjukan ukuran pada (NH4)6[P-P2Wis062].nH20-Si02 dan (NH4)6[P- 
P2Wi8062].nH20-TaCl5 masuk dalam rentang nano. Spektra FT-IR dan data XRD 
menunjukan material (NH4)6[P-P2Wi8062].nH20-Ti02 dan (NH4)6[p- 
P2Wi8062].nH20-ZrOCl2 tidak berhasil diemban oleh oksida Ti02 dan ZrOCb. 
Hasil analisis SEM menunjukan material (NH4)6[p-P2Wis062].nH20-Ti02 dan 
(NH4)6[P-P2Wi8062].nH20-Zr0Cb memiliki ukuran yang masuk dalam klasifikasi 
nanomaterial dengan pola distribusi ukuran yang merata.
Kata kunci : nanomaterial, polioksometalat, oksida Si02, oksida TiCb, oksida 

ZrC>2, senyawa TaCls.
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BABI

PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Senyawa polioksometalat adalah senyawa kluster logam-oksigen yang 

mempunyai sifat asam basa, mempunyai berbagai variasi struktur serta berbagai 

tingkat oksidasi yang berukuran nano. Senyawa polioksometalat memiliki empat 

struktur, yaitu struktur Keggin, struktur Wells-Dawson, Anderson - Evan 

dan Dexter-Silverton. Pada umumnya struktur Keggin dan Wells-Dawson yang 

umum digunakan (Yamase et al. 2002).

Senyawa polioksometalat banyak memiliki manfaat antara lain sebagai 

katalis dan bahan dasar sintesis makromolekul. Pemanfaatannya sebagai katalis 

karena mempunyai sifat keasaman yang tinggi yang melebihi asam sulfat serta tidak 

bersifat toksik. Reaksi yang banyak menggunakan senyawa polioksometalat 

sebagai katalis dapat berupa reaksi asam basa maupun reaksi oksidasi reduksi 

(Okuhara et al 1996). Sebagai katalis senyawa polioksometalat dapat digunakan 

dalam sistem homogen maupun heterogen tergantung medium yang digunakan, 

dalam sistem heterogen senyawa polioksometalat dapat digunakan kembali 

0reusable) hingga beberapa kali reaksi katalitik.

Sifat katalitik senyawa polioksometalat sebagai katalis dapat ditingkatkan 

dengan cara melakukan pengembangan terhadap senyawa polioksometalat. 

Pengembangan yang dilakukan dengan senyawa polioksometalat yaitu dengan 

memodifikasinya dengan diemban Si02.Ti02, ZrOCl2, TaCb . Oksida logam Si02

macam

1
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merupakan oksida logam yang paling sering digunakan dalam preparasi senyawa 

polioksometalat karena tersedia secara luas, netral atau sedikit asam dan memiliki 

permukaan dan porositas yang spesifik (Newman et al. 2006). Sedangkan 

penggunaan oksida logam Ti02 didasarkan dari sifat yang dimilikinya yaitu tidak 

tembus cahaya, mempunyai warna putih, lembam, tidak beracun, dan harganya 

relatif murah (Carp and Reller, 2004). Zirkonium oksida diklorida (ZrOCh) adalah 

senyawa yang banyak digunakan dalam berbagai kepentingan di industri termasuk 

pemanfaatannya dalam bidang katalisis. Hal ini didasarkan pada beberapa sifat 

yang dimilikinya seperti kestabilan termalnya yang tinggi, luas permukaan spesifik 

yang besar serta keasaman permukaannya (Fatimah, 2009). Senyawa TaCls telah 

terbukti memiliki aktivitas katalitik dalam reaksi asam-katalis seperti esterifikasi 

asam metakrilat dengan metanol, alkilasi benzena dengan etana, yang memiliki 

elektronegativitas dan jari-jari ionik yang cocok. Dengan demikian, beberapa atom 

W dapat menggantikan atom Ta dan bentuk ikatan W-O-Ta pada permukaan 

senyawa Ta. Interaksi yang kuat antara unit Dawson dan dukungan senyawa Ta 

diharapkan dapat meningkatkan stabilitas katalis (Xu et al. 2008). Tujuan dari 

modifikasi senyawa polioksometalat dengan diemban senyawa lain yaitu untuk 

mendapatkan senyawa polioksometalat dengan struktur nano yang lebih baik yang 

dapat diaplikasikan sebagai nanomaterial.

Katalis nano seringkali tidak bisa digunakan begitu saja sebagaimana 

fungsinya. Kendala utama yang akan dihadapi adalah proses aglomerasi 

mengakibatkan berkurangnya luas permukaan kontak sekaligus hilangnya 

reaktifitas katalisis. Hal ini besar kemungkinan akan memperlambat aliran fluida

area

yang
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reaktan karena ukuran katalis yang kecil dapat meningkatkan kerapatan. Sehingga 

nanokatalis akan berfungsi dengan baik apabila diemban oleh semacam material 

lain yang berperan sebagai pendispersi (Liherlinah et al. 2009).

Devassy et at (2002) melaporkan sintetis senyawa polioksometalat berbasis 

Keggin dengan menggunakan oksida logam ZrChyang dengan telah dikaraterisasi 

menggunakan BET dengan menghasilkan luas permukaan 53,2 m2/g dan kerapatan 

permukaan 7,2 W nm'2. Pada penelitian ini dilakukan sintesis dan karakterisasi 

senyawa polioksometalat tipe Dawson dengan beberapa oksida logam yaitu SiC>2, 

Ti02, ZrOCh, dan senyawa TaCls. Gugus fungsi senyawa polioksometalat serta 

berhasil atau tidak SiC>2, TiC>2, ZrOCh dan TaCls diemban oleh senyawa 

polioksometalat dilakukan dikarakterisasi menggunakan FT-IR dan XRD. 

Karakterisasi ini dilakukan baik sebelum maupun sesudah oksida logam diemban 

oleh senyawa polioksometalat. Karakterisasi untuk mengetahui foto permukaan dan 

komposisi dari senyawa polioksometalat yang telah diemban dengan beberapa 

senyawa seperti Si02,Ti02, ZrOCh dan TaCls dilakukan menggunakan SEM-EDX.

1.2. Rumusan Masalah

Senyawa polioksometalat banyak digunakan sebagai katalis, karena 

memiliki sifat asam yang lebih kuat dari asam Bronsted serta lebih ramah 

lingkungan. Untuk meningkatkan sifat katai itik maka dilakukan pengembangan 

terhadap senyawa polioksometalat dengan memodifikasi menggunakan Si02,TiC>2, 

ZrOCh, dan TaCls. Pada penelitian ini senyawa polioksometalat tipe Dawson 

(NH4)6[p-P2Wi8062].rtH20 akan dimodifikasi dengan diemban beberapa senyawa
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Si02, TiCb, Z1OCI2 dan TaCE. Modifikasi dengan diemban diharapkan

menghasilkan nanomaterial yang unggul dari beberapa senyawa yang digunakan.

1.3. Tujuan Penelitian

Tujuan penelitian ini adalah :

1. Mensintesis senyawa polioksometalat tipe Dawson dengan pendukung

beberapa senyawa menjadi nanomaterial dan melakukan karakterisasi hasil

preparasi menggunakan spektrofotometer FT-IR, analisis kristalinitas XRD

serta foto permukaan dengan SEM.

2. Memperoleh nanomaterial terbaik dari beberapa senyawa yang digunakan

dari data karakterisasi foto permukaan SEM.

1.4. Manfaat Penelitian

Memperoleh nanomaterial terbaik yang terbentuk dari 

polioksometalat yang telah diemban dengan beberapa senyawa untuk mendapatkan 

katalis yang mempunyai sifat katalitik yang tinggi.

senyawa
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