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PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF NANOMATERIAL
BASED ON POLYOXOMETALATE Hj[a-PW;;04].nH;O
WITH SiO;, TiO;, ZrOCl; AND TaCls

By:

HESTI RIZKI AMALIA
08101003064

ABSTRACT

Preparation of nanomaterial based on polyoxometalate Hs[a-PW2040].nH,O with.
SiO,, TiO,, ZrOCl,, and TaCls was carried out to form Hs[a-PW;2040].nH20-
SiOz, H3[0.-PW12040].nH20-Ti02, H3[0.—PW12040].HH20—Zr0C12 and H3[0.-
PW,040].nH,0-TaCls. Nanomaterial from preparation was characterized through
functional group analysis using FT-IR spectrophotometer, crystalinity analysis
using XRD and surface photo analysis using SEM. The results show that
nanomaterials H3[a-PW{2040].nH>0-SiO, and Hj3[a-PW2040].nH,O-TaCls were
the best nanomaterial from preparation. FT-IR spectrum shows specific
wavenumber for nanomaterial Hi[a-PW2040).nH,0-SiO; in the range 462-1620
cm” and Hi[a-PW2040).nH,0-TaCls in the range 516-1620 cm™’. XRD pattern
for nanomaterial Hi[a-PW;2040].nH,0-SiO, and Hj[a-PW;2040].nH,O-TaCls
show there is a different between polyoxometalate H3[a-PW;2040].nH,0, SiO,
and TaCls. SEM photo analysis shows nanomaterial Hs[a-PW,040].nH,O and
H3[a-PW2040].nH,0-TaCls has nanosize with homogeneous distribution size.
FT-IR spectrum and XRD pattern of Hi[a-PW;2040].nH,O-TiO, and Hj[a-
PW12040].nH,0-ZrOCl; did not show the supporting of TiO, and ZrOCl, to
polyoxometalate to form nanomaterial. Nevertheless SEM photoanalysis show
homogeneous distribution and size of Hs[a-PW;;04].nH,0-TiO, and Hs[a-
PW2040].nH,0-ZrOCl, and classified as nanomaterials.

Keywords: H3[a-PW2040].nH>0, nanomaterial, SiO,, TaCls, TiO,, ZrOCl,.
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PREPARASI DAN KARAKTERISASI NANOMATERIAL BERBAS?S
SENYAWA POLIOKSOMETALAT Hj[a-PW;;04].nH,0 DENGAN SiO,
TiO;, ZrOCl; DAN TaCls

Oleh :

HESTI RIZKI AMALIA
08101003064

ABSTRAK

Telah dilakukan preparasi nanomaterial senyawa polioksometalat Hs[a-
PW,2040].nH,0 dengan SiO,, TiO,, ZrOCl, dan TaCls membentuk nanomaterial
H3[(1-PW|2040].HH20-Si02, H3[(1-PW12040].nH20-Ti02, H3[(1-PW12040].I’1H20-
ZrOCl; dan  Hs3[a-PW,04].nH,0-TaCls. Nanomaterial hasil preparasi
dikarakterisasi melalui analisis gugus fungsi dengan spektrofotometer FT-IR,
analisis kristalinitas dengan XRD dan analisis foto permukaan dengan SEM. Hasil
analisis menunujukkan bahwa nanomaterial H3[a-PW2040].nH>0-SiO, dan Hs[a-
PW3040).nH,0-TaCls merupakan nanomaterial terbaik hasil sintesis. Hasil
spektra FT-IR menunujukkan bilangan gelombang spesifik nanomaterial Hj[a-
PW,,040].nH,0-Si0O, pada rentan$ 462-1620 cm™ dan Hj[a-PW;2040).nH,0-
TaCls pada rentang 516-1620 cm™. Pola difraksi XRD masing-masing untuk
nanomaterial  H3[a-PW2040].nH;0-SiO2  dan  H3[a-PW2040].nH,O-TaCls
menunjukkan perbedaan yakni antara senyawa polioksometalat Hj[a-
PW,040].nH;0, SiO; dan TaCls. Hasil analisis SEM menunjukkan material Hs[a-
PW2040].nH,0-SiO, dan Hs[a-PW;3040].nH20-TaCls berukuran nano dengan
distribusi yang merata. Hasil analisis FT-IR dan XRD untuk material Hs[a-
PW12040].nH20-TiO, dan H3[0-PW2040).nH,0-ZrOCl, tidak menunjukkan
terjadinya pengembanan oksida logam menjadi nanomaterial. Akan tetapi pada
hasil analisis SEM menunjukkan distribusi yang merata dan ukuran material Hj[a-

PW 1 2040] .nH20-Ti02 dan H3 [u—PW1 2040] .nH20-ZrOC 12 dalam rentang
nanomaterial.

Kata kunci: Hs[a-PW,040).nH20, nanomaterial, SiO,, TaCls, TiO,, ZrOCl,.
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BABI

PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Sintesis senyawa padatan anorganik dalam rangka pemanfaatan untuk '
katalis, proses pemisahan dan adsorpsi selektif telah berkembang dengan pesat
(Kozhevnikov, 2002). Salah satu padatan anorganik yang menarik perhatian untuk
dikembangkan dan masih terus diteliti kemampuannya sebagai katalis yakni
senyawa-senyawa polioksometalat (Lesbani, 2008). Senyawa polioksometalat
adalah senyawa Kkluster logam-oksigen yang mempunyai sifat asam basa,
mempunyai berbagai variasi struktur serta berbagai tingkat oksidasi sehingga
sangat efektif digunakan sebagai katalis. Senyawa ini telah diaplikasikan sebagai
katalis dalam proses industri di negara maju seperti di Jepang (Nakagawa and
Mizuno, 2007). Senyawa polioksometalat memiliki muatan yang besar dan
berukuran 1-5 nm sehingga bisa digunakan sebagai nanokatalis (Cronin et al.
2010).

Penelitian terhadap senyawa polioksometalat terutama ditujukan dalam
rangka keunggulannya sebagai katalis yang dapat dilakukan baik dalam sistem
homogen maupun heterogen tergantung medium yang digunakan. Dalam Kkatalis
homogen reaktan, produk dan katalis secara molekul berada dalam satu fase,
biasanya berupa cairan. Dalam sistem heterogen, senyawa polioksometalat dapat

digunakan secara berulang hingga beberapa kali reaksi Katalitik.



Untuk merubah sifat senyawa polioksometalat Hs[a-PW2040).nH20
sebagai katalis maka pengembangannya harus terus dilakukan. Pengembangan
yang dilakukan yaitu dengan memodifikasi senyawa polioksometalat Hj[o-
PW,2040].nH20 dengan diemban SiOz, TiO,, ZrOCl; dan TaCls. Tujuan dari
modifikasi ini yaitu untuk mendapatkan nanomaterial yang lebih baik yang
diharapkan bisa diaplikasikan sebagai katalis.

Katalis nanopartikel lebih efektif daripada katalis konvensional berskala
mikro karena ukuran katalis nano yang sangat kecil memberikan perbandingan
yang besar antara luas permukaan dengan volume Kkatalis tersebut. Hal ini cukup
penting karena saat ukuran benda semakin besar, maka luas permukaannya juga
lebih besar tetapi tidak sebanding atau sebanyak penambahan volumenya. Selain
itu, sebagai partikel dalam skala nano mereka cenderung dipengaruhi oleh sifat
atom atau molekul-molekulnya dan memperlihatkan sifat yang berbeda dengan
ukuran bulk dari material yang sama (Yokoyama et al. 2008).

Pada penelitian ini dilakukan preparasi serta karakterisasi senyawa
polioksometalat Hs3[a-PW2040].nH,0 dengan SiO,, TiO,, ZrOCl, dan TaCls. SiO,
merupakan oksida logam yang paling sering digunakan dalam sintesis
nanomaterial senyawa polioksometalat karena tersedia secara luas, netral atau
sedikit asam dan memiliki area permukaan dan porositas yang spesifik (Newman
et al. 2006). Penggunaan oksida logam TiO: didasarkan dari sifat yang
dimilikinya yaitu tidak tembus cahaya, mempunyai warna putih, lembam, tidak
beracun, dan harganya relatif murah (Carp and Reller, 2004). Senyawa zirkonium

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, atau
isomerisasi 1-butena, Ta>* (1.50, 0.064 nm) dan W®" (1.70, 0.06 nm) 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 Keggin dan dukungan senyawa Ta
diharapkan dapat meningkatkan stabilitas katalis (Xu ez al. 2008).

Untuk mengetahui gugus fungsi senyawa polioksometalat serta untuk
mengetahui berhasil atau tidak SiO,, TiO,, ZrOCl, dan TaCls diemban oleh
senyawa polioksometalat H3[a-PW2040].nH,O dikarakterisasi menggunakan FT-
IR, XRD dan SEM. Karakterisasi ini dilakakukan baik sebelum maupun sesudah

SiO,, TiO,, ZrOCl; dan TaCls diemban oleh senyawa polioksometalat.

1.2. Rumusan Masalah

Senyawa polioksometalat merupakan senyawa kluster logam oksigen yang
memiliki keasaman yang tinggi melebihi asam sulfat yang diukur berdasarkan
satuan Hammet, sehingga senyawa polioksometalat dapat dimanfaatkan sebagai
katalis. Pengembangan senyawa polioksometalat sebagai katalis dilakukan dengan
cara memodifikasinya dengan menggunakan SiO,, TiO,, ZrOCl, dan TaCls.

Dalam penelitian ini digunakan senyawa polioksometalat Hj[a-PW,040].nH;0



yang dimodifikasi dengan diemban oleh SiO,, TiO,, ZrOCl, dan TaCls. Dengan
menggunakan SiO,, TiO;, ZrOCl, dan TaCls didapatkan nanomaterial terbaik

yang ditandai dengan ukuran yang seragam dan memiliki aktivitas katalitik yang

tinggi.

1.3. Tujuan Penelitian
Tujuan dari penelitian adalah :

1. Preparasi nanomaterial senyawa Hj[a-PW,,040].nH2O dengan SiO,, TiO,,
ZrOCl; dan TaCls dan karakterisasinya melalui pengukuran menggunakan
spektrofotometer FT-IR, XRD dan SEM.

2. Mendapatkan  nanomaterial  terbaik  hasil  preparasi  senyawa
polioksometalat Hj[a-PW,040].nH,O dengan SiO,, TiO,, ZrOCl, dan

TaCls berdasarkan data dari FT-IR, XRD dan SEM.

1.4. Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini yaitu memberikan informasi tentang preparasi
nanomaterial senyawa polioksometalat Hz[a-PW;2040].nH,0 dengan SiO,, TiO,,

ZrOCl; dan TaCls yang dapat dimanfaatkan untuk berbagai keperluan polimerisasi

organik dan makromolekul
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