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Abstrak—Pada penelitian ini dilakukan sintesis padatan katalis 
Mg1-xZnxF2(x= 0,025; 0,05; 0,075; 0,1 dan 0,15) melalui metode 
sol-geldan karakterisasi struktur padatan dengan difraksi sinar-
X. Difraktogram katalis Mg1-xZnxF2menunjukkan bahwa katalis 
Mg1-xZnxF2memiliki struktur kristal MgF2 dengan sistem kristal 
tetragonal. Difraktogram padatan Mg1-xZnxF2 menunjukkan 
adanya pengaruh doping logam Zn terhadap intensitas puncak 
dan adanya kapasitas doping pada MgF2yang ditandai 
bergesernya 2θ pada puncak yang sama dengan MgF2. 

Kata Kunci—MgF2, Doping, Difraksi sinar-X

I. PENDAHULUAN

ATALIS MgF2 merupakan salah satu katalis yang 
memiliki sifat asamdan stabilitas termal yang baik [1]. 

Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD) bertujuan untuk 
menentukan sifat kristal atau kristalinitas dari suatu 
padatan.XRD menjadi teknik yang cukup handal dan 
mendasar untuk mengevaluasi sifat-sifat fasa kristal and 
ukuran kristal [2].

Metode sol-gel merupakan metode yang tepat untuk sintesis 
katalis dan memiliki beberapa keunggulan yaitu lebih mudah 
dalam mengontrol ukuran pori, volume pori dan distribusi 
ukuran pori dari suatu katalis[3]. Dopingmerupakan salah satu 
proses sintesis yang dilakukan dengan cara mencampurkan 
secara langsung prekursor yang digunakan dengan 
perbandingan komposisi tertentu yang bertujuan untuk 
mempengaruhi kisi dan struktur katalis[4]. Melalui metodesol-
gel, dengan proses doping penyebaran sisi aktif logam dapat 
ditingkatkan. Doping logam Zn pada MgF2 diharapkan dapat 
menghasilkan luas permukaan yang lebih besar. Variasi 
doping logam Zn pada MgF2 dilakukan untuk mengetahui 
jumlah optimum doping logam sebagai padatan katalis.

II. METODOLOGI PENELITIAN

A. Sintesis Katalis ZnO 

Sintesis katalisZnO diawali dari pelarutan 
Zn(CH3COO)2·2H2O dalam aquades lalu dikeringkan dengan 
oven dan dikalsinasi pada suhu 400°C selama 4 jam.

B. Sintesis Katalis Mg1-xZnxF2

Tahapan sintesis katalisZnO diawali dari dengan cara 
mereaksikan secara stoikiometri Mg(NO3)2·2H2O, 
Zn(CH3COO)2·2H2O dengan HF hingga terbentuk sol. Gel 
tang diperoleh diperam (diaging) lalu disaring dan dicuci 

dengan aquades. Gel yang telah dicuci kemudian dikeringkan 
dengan oven dan dikalsinasi pada suhu 400°C.

C. Karakterisasi Struktur dengan X-Ray Diffraction

Padatan yang diperoleh berupa ZnO dan Mg1-xZnxF2

dikarakterisasi strukturnya dengan difraktometer sinar-X. 
Sebelum dilakukan karakterisasi, serbuk katalis ditumbuk
hingga halus dengan menggunakan mortar agat. Pengukuran 
dilakukan pada 2θ sebesar 20-80º pada interval 0.05º dengan 
sumber sinar yang digunakan adalah radiasi sinar CuKα 
dengan panjang gelombang 1,54056 Å. Difraktogram sinar-X 
yang diperoleh dibandingkan dengan standar dari program 
PCPDFWIN databaseJCPDS-International Centre for 
Diffraction Data Tahun 2001 untuk mengetahui apakah katalis 
yang terbentuk telah murni atau masih terdapat prekusor lain
yang mungkin terbentuk.

III. HASIL DAN DISKUSI

A. Katalis ZnO

Katalis ZnO dalam penelitian ini diperoleh melalui proses 
pengeringan larutan Zn(CH3COO)2·2H2O dalam aquades 
dengan oven hingga padatan mengering kemudian dikalsinasi. 
Setelah dikalsinasi, padatan putih dikarakterisasi dengan 
difraktogram sinar X (XRD). Difraktogram padatan memiliki 
puncak pada 2θ 31,78; 34,44; 36,27 dan 56,62° yang 
selanjutnya dicocokan dengan databaseJCPDS-International 
Centre for Diffraction Data tahun 2001. Hasil pencocokan 
bahwa ZnO hasil sintesis memiliki kecocokan dengan PDF 
No. 75-0576 yaitu ZnO dengan sistem kristal heksagonal. 
Hasil difraktogram juga dicocokan dengan database ZnCO3

dan prekursor Zn(CH3COO)2 karena apabila saat kalsinasi 
tidak sempurna maka kemungkinan besar terbentuk zat lain 
saat proses kalsinasi. Hasil pencocokan menunjukkan bahwa 
tidak muncul puncak khas dari ZnCO3 dan Zn(CH3COO)2. 
Hasil pencocokan menunjukkan bahwa proses sintesis katalis 
ZnO hanya terbentuk ZnO berfasa tunggal. Hasil karakterisasi 
berupa difraktogram ditampilkan pada Gambar 1.

Menurut penelitian yang telah dilakukan oleh Lin dan Li [5] 
bahwa proses termal dari Zn(CH3COO)2·2H2O meliputi proses 
evaporasi, dehidrasi dan dekomposisi proses pembentukan 
ZnO. Pada suhu 100°C molekul air mulai terlepas seperti pada 
persamaaan 1
Zn(CH3COO)2·2H2O     Δ      Zn(CH3COO)2   +   2H2O    (1)
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Kemudian terbentuk gas CO2 dan aseton saat suhu mencapai 
200°C dan produk yang terbentuk mencapai konsentrasi paling 
tinggi pada suhu 270°C seperti pada persamaan 2

Zn(CH3COO)2
Δ      ZnO  +  CH3COCH3   +  CO2 (2)

Gambar. 1. Difraktogram Katalis ZnO

B. Padatan Mg1-xZnxF2

Padatan hasil sintesis ini nantinya akan diaplikasikan 
sebagai katalis padat. Oleh karena itu, dilakukan cara agar 
aktivitas padatan sebagai katalis dapat meningkat. Pada 
penelitian ini dilakukan sintesis padatan doping. Menurut El-
Shobaky dkk [6] dan Murthy [7] metode doping dapat 
mempengaruhi luas permukaan suatu katalis. Oleh karena itu 
dalam penelitian ini disintesis katalis Mg1-xZnxF2 yang 
bertujuan untuk mengetahui pengaruh variasi doping logam Fe 
terhadap aktivitas katalis. Zn digunakan sebagai logam dopant 
karena logam Zn memiliki sifat sebagai asam Lewis [8]. 
Metode sintesis katalis Mg1-xZnxF2dengan variasi jumlah mol 
x= 0.025; 0.05; 0.075; 0.1 dan 0.15dengan metode sol-gel
karena hasil metode sol-gel memiliki homogenitas sangat baik 
[3]. Gel dikeringkan dan dikalsinasi pada suhu 400°C selama 
4 jam supaya zat selain Mg1-xZnxF2 terdekomposisi. Hasil 
kalsinasi ditampilkan pada gambar 2

Gambar 2. Warna padatan katalis hasil kalsinasi pada variasi doping logam

Padatan katalis dikarakterisasi dengan difraktometer sinar 
X (XRD) untuk mengetahui struktur kristal yang terbentuk. 
Hasil karakterisasi berupa difraktogram ditampilkan pada 
gambar 3. Difraktogram yang didapatkan dicocokan dengan 
databaseJCPDS-International Centre of Diffraction Data 
tahun 2001. Difraktogram menunjukkan bahwa padatan katalis 
hasil doping mempunyai puncak pada 2θ 27,34; 40,45 dan 
53,58 dan memiliki kecocokan dengan PDF No.70-2269 
yaitu MgF2 dengan sistem kristal tetragonal. Difraktogram 
yang dihasilkan tidak menunjukkan adanya puncak khas dari 

prekursor Mg(NO3) yang terletak pada 2θ 20,54; 26,67; 29,26 
dan 36,04 (dicocokan dengan database PDF No.19-0765). 
Difraktogram juga dicocokan dengan fasa lain yang mungkin 
terbentuk yaitu MgO 2θ 36,93; 42,91; 62,29 dan 78,61
database PDF No.78-0430 juga ZnO yang memiliki puncak
pada 2θ 31,75; 36,20; 47,5 dan 56,55° dengan database PDF 
No.75-0576.

Gambar. 3. Difraktogram Katalis Mg1-xZnxF2 (a) x = 0,025 (b) x = 0,05 (c) x = 
0,10 (d) x = 0,15

Gambar. 4. Difraktogram Katalis MgF2

Difraktogram MgxZn1-xF2 dimana x merupakan variasi 
jumlah mol sebesar 0,025; 0,05; 0,10 dan 0,15 menunjukkan 
mulai muncul dengan jelas pada x=0,1 yang ditandai dengan 
munculnya 3 puncak yang berdekatan sekitar 2θ 36,2 (pada 
gambar 3 yang ditandai dengan ). Hubungan antara intensitas 
puncak pada difraktogram katalis Mg1-xZnxF2 pada 2θ dengan 
puncak tertinggi MgF2 (40,45) dan 2θ dengan puncak tertinggi 
ZnO (36,2) ditunjukkan pada gambar 5. Intensitas yang 
dihasilkan semakin rendah berbanding terbalik dengan 
penambahan konsentrasi doping Zn. Hal tersebut sesuai 
dengan penelitian yang dilakukan oleh Qiao dkk [9] dan 
Murthy dkk [7].  Namun hasil yang lain menunjukkan bahwa 
semakin besar jumlah doping yang ditambahkan maka 
intensitas puncak pada 2θ pada difraktogram katalis semakin 
meningkat. Hal ini sesuai dengan penelitian yang dilaporkan 
oleh Kumar dan Ali [10] bahwa seiring bertambah konsentrasi 
doping Zn kristalinitas Zn/CaO semakin bertambah. Hasil 
tersebut ditunjukkan pada gambar 5.
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Gambar. 5. Intensitas Katalis Mg1-xZnxF2 terhadap 2θ 40,45 yang merupakan 
puncak tertinggi MgF2 dan terhadap 2θ 36,2 yang merupakan puncak tertinggi 
ZnO.

IV. KESIMPULAN

Katalis Mg1-xZnxF2 dengan variasi jumlah mol x= 0; 0.025; 
0.05; 0.075; 0.1 dan 0.15 telah berhasil disintesis dengan 
metode sol-gel. Hasil difraktogram menunjukkan bahwa 
padatan MgF2 hasil sintesis sesuai denganNo. 70-2269 
Difraktogram padatan Mg1-xZnxF2dengan variasi jumlah mol 
x=0.025; 0.05; 0.075; 0.1 dan 0.15 telah memunculkan puncak
untuk MgF2dan menunjukkan adanya pengaruh doping logam 
Znyang menunjukkan mulai dengan jelas pada x=0,10.
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PENDAHULUAN

ATALIS MgF2 merupakan salah satu katalis yang memiliki sifat asamdan stabilitas termal yang baik [1]. Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD) bertujuan untuk menentukan sifat kristal atau kristalinitas dari suatu padatan.XRD menjadi teknik yang cukup handal dan mendasar untuk mengevaluasi sifat-sifat fasa kristal and ukuran kristal [2].

Metode sol-gel merupakan metode yang tepat untuk sintesis katalis dan memiliki beberapa keunggulan yaitu lebih mudah dalam mengontrol ukuran pori, volume pori dan distribusi ukuran pori dari suatu katalis[3]. Dopingmerupakan salah satu proses sintesis yang dilakukan dengan cara mencampurkan secara langsung prekursor yang digunakan dengan perbandingan komposisi tertentu yang bertujuan untuk mempengaruhi kisi dan struktur katalis[4]. Melalui metodesol-gel, dengan proses doping  penyebaran sisi aktif logam dapat ditingkatkan. Doping logam Zn pada MgF2 diharapkan dapat menghasilkan luas permukaan yang lebih besar. Variasi doping logam Zn pada MgF2 dilakukan untuk mengetahui jumlah optimum doping logam sebagai padatan katalis.

METODOLOGI PENELITIAN

Sintesis Katalis ZnO 

Sintesis katalisZnO diawali dari pelarutan Zn(CH3COO)2·2H2O dalam aquades lalu dikeringkan dengan oven dan dikalsinasi pada suhu 400°C selama 4 jam.

Sintesis Katalis Mg1-xZnxF2

Tahapan sintesis katalisZnO diawali dari dengan cara mereaksikan secara stoikiometri Mg(NO3)2·2H2O, Zn(CH3COO)2·2H2O dengan HF hingga terbentuk sol. Gel tang diperoleh diperam (diaging) lalu disaring dan dicuci dengan aquades. Gel yang telah dicuci kemudian dikeringkan dengan oven dan dikalsinasi pada suhu 400°C.

Karakterisasi Struktur dengan X-Ray Diffraction

Padatan yang diperoleh berupa ZnO dan Mg1-xZnxF2 dikarakterisasi strukturnya dengan difraktometer sinar-X. Sebelum dilakukan karakterisasi, serbuk katalis ditumbuk hingga halus dengan menggunakan mortar agat. Pengukuran dilakukan pada 2θ sebesar 20-80º pada interval 0.05º dengan sumber sinar yang digunakan adalah radiasi sinar CuKα dengan panjang gelombang 1,54056 Å. Difraktogram sinar-X yang diperoleh dibandingkan dengan standar dari program PCPDFWIN databaseJCPDS-International Centre for Diffraction Data Tahun 2001 untuk mengetahui apakah katalis yang terbentuk telah murni atau masih terdapat prekusor  lain yang mungkin terbentuk.

HASIL DAN DISKUSI

Katalis ZnO

Katalis ZnO dalam penelitian ini diperoleh melalui proses pengeringan larutan Zn(CH3COO)2·2H2O dalam aquades dengan oven hingga padatan mengering kemudian dikalsinasi. Setelah dikalsinasi, padatan putih dikarakterisasi dengan difraktogram sinar X (XRD). Difraktogram padatan memiliki puncak pada 2θ 31,78; 34,44; 36,27 dan 56,62° yang selanjutnya dicocokan dengan databaseJCPDS-International Centre for Diffraction Data tahun 2001. Hasil pencocokan bahwa ZnO hasil sintesis memiliki kecocokan dengan PDF No. 75-0576 yaitu ZnO dengan sistem kristal heksagonal. Hasil difraktogram juga dicocokan dengan database ZnCO3 dan prekursor Zn(CH3COO)2 karena apabila saat kalsinasi tidak sempurna maka kemungkinan besar terbentuk zat lain saat proses kalsinasi. Hasil pencocokan menunjukkan bahwa tidak muncul puncak khas dari ZnCO3 dan Zn(CH3COO)2. Hasil pencocokan menunjukkan bahwa proses sintesis katalis ZnO hanya terbentuk ZnO berfasa tunggal. Hasil karakterisasi berupa difraktogram ditampilkan pada Gambar 1.

Menurut penelitian yang telah dilakukan oleh Lin dan Li [5] bahwa proses termal dari Zn(CH3COO)2·2H2O meliputi proses evaporasi, dehidrasi dan dekomposisi proses pembentukan ZnO. Pada suhu 100°C molekul air mulai terlepas seperti pada persamaaan 1

Zn(CH3COO)2·2H2O     Δ      Zn(CH3COO)2   +   2H2O    (1)

Kemudian terbentuk gas CO2 dan aseton saat suhu mencapai 200°C dan produk yang terbentuk mencapai konsentrasi paling tinggi pada suhu 270°C seperti pada persamaan 2

Zn(CH3COO)2Δ      ZnO  +  CH3COCH3   +  CO2 (2)

[image: D:\radisty folder\its chem10\T.A\team IKM\Kumpulan File Origin\TA\Graph1.JPG]

Gambar. 1. Difraktogram Katalis ZnO

Padatan Mg1-xZnxF2

Padatan hasil sintesis ini nantinya akan diaplikasikan sebagai katalis padat. Oleh karena itu, dilakukan cara agar aktivitas padatan sebagai katalis dapat meningkat. Pada penelitian ini dilakukan sintesis padatan doping. Menurut El-Shobaky dkk [6] dan Murthy [7] metode doping dapat mempengaruhi luas permukaan suatu katalis. Oleh karena itu dalam penelitian ini disintesis katalis Mg1-xZnxF2 yang bertujuan untuk mengetahui pengaruh variasi doping logam Fe terhadap aktivitas katalis. Zn digunakan sebagai logam dopant karena logam Zn memiliki sifat sebagai asam Lewis [8]. Metode sintesis katalis Mg1-xZnxF2dengan variasi jumlah mol x= 0.025; 0.05; 0.075; 0.1 dan 0.15dengan metode sol-gel karena hasil metode sol-gel memiliki homogenitas sangat baik [3].	Gel dikeringkan dan dikalsinasi pada suhu 400°C selama 4 jam supaya zat selain Mg1-xZnxF2 terdekomposisi. Hasil kalsinasi ditampilkan pada gambar 2



[image: PicsArt_1400036689972]

Gambar 2. Warna padatan katalis hasil kalsinasi pada variasi doping logam



Padatan katalis dikarakterisasi dengan difraktometer sinar X (XRD) untuk mengetahui struktur kristal yang terbentuk. Hasil karakterisasi berupa difraktogram ditampilkan pada gambar 3. Difraktogram yang didapatkan dicocokan dengan databaseJCPDS-International Centre of Diffraction Data tahun 2001. Difraktogram menunjukkan bahwa padatan katalis hasil doping mempunyai puncak pada 2θ 27,34; 40,45 dan 53,58 dan memiliki kecocokan dengan PDF No.70-2269 yaitu MgF2 dengan sistem kristal tetragonal. Difraktogram yang dihasilkan tidak menunjukkan adanya puncak khas dari prekursor Mg(NO3) yang terletak pada 2θ 20,54; 26,67; 29,26 dan 36,04 (dicocokan dengan database PDF No.19-0765). Difraktogram juga dicocokan dengan fasa lain yang mungkin terbentuk yaitu MgO 2θ 36,93; 42,91; 62,29 dan 78,61 database PDF No.78-0430  juga ZnO yang memiliki puncak pada  2θ 31,75; 36,20; 47,5 dan 56,55° dengan database PDF No.75-0576.

[image: D:\radisty folder\its chem10\T.A\team IKM\Kumpulan File Origin\TA\Graphmgf2+doping.JPG]

Gambar. 3. Difraktogram Katalis Mg1-xZnxF2 (a) x = 0,025 (b) x = 0,05 (c) x = 0,10 (d) x = 0,15

[image: D:\radisty folder\its chem10\T.A\team IKM\Kumpulan File Origin\TA\MgF2standart(1).JPG]

Gambar. 4. Difraktogram Katalis MgF2



Difraktogram MgxZn1-xF2 dimana x merupakan variasi jumlah mol sebesar 0,025; 0,05; 0,10 dan 0,15 menunjukkan mulai muncul dengan jelas pada x=0,1 yang ditandai dengan munculnya 3 puncak yang berdekatan sekitar 2θ 36,2 (pada gambar 3 yang ditandai dengan ). Hubungan antara intensitas puncak pada difraktogram katalis Mg1-xZnxF2 pada 2θ dengan puncak tertinggi MgF2 (40,45) dan 2θ dengan puncak tertinggi ZnO (36,2) ditunjukkan pada gambar 5. Intensitas yang dihasilkan semakin rendah berbanding terbalik dengan penambahan konsentrasi doping Zn. Hal tersebut sesuai dengan penelitian yang dilakukan oleh Qiao dkk [9]  dan Murthy dkk [7].  Namun hasil yang lain menunjukkan bahwa semakin besar jumlah doping yang ditambahkan maka intensitas puncak pada 2θ pada difraktogram katalis semakin meningkat. Hal ini sesuai dengan penelitian yang dilaporkan oleh Kumar dan Ali [10] bahwa seiring bertambah konsentrasi doping Zn kristalinitas Zn/CaO semakin bertambah. Hasil tersebut ditunjukkan pada gambar 5.

[image: D:\radisty folder\its chem10\T.A\team IKM\Kumpulan File Origin\TA\Rizkia - Data Kristalinitas.JPG]

Gambar. 5. Intensitas Katalis Mg1-xZnxF2 terhadap 2θ 40,45 yang merupakan puncak tertinggi MgF2 dan terhadap 2θ 36,2 yang merupakan puncak tertinggi ZnO.

KESIMPULAN

Katalis Mg1-xZnxF2 dengan variasi jumlah mol x= 0; 0.025; 0.05; 0.075; 0.1 dan 0.15 telah berhasil disintesis dengan metode sol-gel. Hasil difraktogram menunjukkan bahwa padatan MgF2 hasil sintesis sesuai denganNo. 70-2269 Difraktogram padatan Mg1-xZnxF2dengan variasi jumlah mol x=0.025; 0.05; 0.075; 0.1 dan 0.15 telah memunculkan puncak untuk MgF2dan menunjukkan adanya pengaruh doping logam Znyang menunjukkan mulai dengan jelas pada x=0,10.
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