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Abstrak—Pada penelitian ini telah dilakukan sintesis padatan
Mg, Zn,F, (x=0; 0,025; 0,050; 0,075; 0,100 dan 0,150) dengan
metode sol-gel. Padatan hasil sintesis ditentukan keasamannya
dengan metode adsorpsi piridin kemudian diamati dengan
spektrofotometer FTIR. Sisi asam tertinggi baik Lewis
maupun Brensted diperoleh pada padatan Mg ¢5Zny g75F.
Semakin besar jumlah mol dopant Zn yang ditambahkan,
semakin tinggi keasaman padatan.

Kata Kunci—Mg,.,Zn,F,, Asam Lewis, Asam Brgnsted, Sol-gel,
Dopant.

I. PENDAHULUAN

ADATAN fluorida diketahui memiliki sisi asam Lewis

dan Brgnsted [1]. Salah satu contoh padatan fluorida
yang memiliki sisi asam Lewis dan Brgnsted yaitu MgF,.
Namun sisi asam Lewis dan Brgnsted MgF, dinilai masih
rendah. Padatan dengan sisi keasaman yang baik diperlukan
untuk katalisis reaksi tertentu [2]. Dalam penelitian ini,
permasalahan keasaman yang rendah pada padatan MgF,
diatasi dengan penambahan logam Zn yang memiliki sifat
asam Lewis dan juga Brgnsted dengan cara doping [3].

Sintesis padatan Mg, Zn,F, dapat dilakukan dengan
metode sol-gel. Padatan yang dihasilkan dari metode sol-gel
memiliki karakteristik yang khas seperti memiliki pori,
memiliki lapisan tipis dan berbentuk serbuk [4]. Proses
sintesis metode sol-gel yaitu melalui rute koloid dan
kemudian terjadi perubahan fase dari suspensi koloid yang
disebut dengan sol, lalu menjadi fase cair kontinu yang
disebut dengan gel [5].

Proses metode sol-gel diawali dengan hidrolisis yaitu
pembentukan suspensi koloid dengan diameter <200 nm
yang dihasilkan dari reaksi antara prekursor dengan pelarut.
Setelah itu ditambahkan gelating agent sehingga dihasilkan
sol. Pada tahap ini dilakukan pengadukan secara terus
menerus agar jumlah sol bertambah dan selanjutnya akan
membentuk jaringan gel. Gel tersebut dikeringkan sehingga
didapatkan xerogel [6].

Metode sol-gel memiliki beberapa keunggulan yaitu dapat
digunakan pada suhu relatif rendah, homogenitas yang baik
serta dapat memperbesar ukuran permukaan [7].

II.METODOLOGI PENELITIAN
A. Alat dan Bahan

1) Alat
Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah alat-alat
gelas, PTFE, seperangkat alat vakum, oven (BINDER

Germany) dan Spektrofotometer Fourier Transform
Infrared (FTIR) (Shimadzu).
2) Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah
padatan magnesium turning (Sigma-Aldrich, 99,98%), HF
(Merck, 40%), metanol kering (Merck, 99,9%) dan
Zn(CH;3;CO0),-2H,0 (Aldrich, 98%).

Tabel 1.
Notasi sampel
. mol
Notasi sampel Mg 7n F
MgF, 1 0 2
Mgo,975Z1n0,025F2 0,975 0,025 2
Mgo,950Z10,050F2 0,950 0,050 2
Mgo,925Zn0,075F2 0,925 0,075 2
Mgo,900Zn0,100F2 0,900 0,100 2
Mgy .850Zn0,150F> 0,850 0,150 2

B. Sintesis Padatan Mg, ZnF, (x=0; 0,025; 0,050;
0,075; 0,100 dan 0,150)

Sintesis padatan dilakukan dengan metode sol-gel. Pada
tahap awal sintesis, Mg turning direaksikan dengan metanol,
kemudian direfluks pada suhu 65 °C. Kemudian
ditambahkan larutan Zn** dalam metanol sesuai perhitungan
stoikiometri. Setelah itu campuran ditambahkan HF 40%
sambil diaduk dengan magnetic stirrer. Selanjutnya gel
dipisahkan dari larutan dengan sentrifugasi. Gel yang telah
terpisah dari filtrat dikeringkan dan dikalsinasi. Notasi
padatan hasil sintesis dapat dilihat pada Tabel 1.

C. Penentuan Keasaman Padatan Mg, 7ZnF, dengan
Metode Adsorpsi Piridin-FTIR

Keasaman padatan Mg ZnF, (x=0; 0,025; 0,050;
0,075; 0,100 dan 0,150) ditentukan dengan metode adsorpsi
piridin-FTIR. Mula-mula diambil sampel padatan sebanyak
+ 30 mg kemudian dipanaskan pada suhu 150 °C dengan
dialiri gas nitrogen selama 15 menit. Setelah proses
pemanasan, sampel ditetesi dengan piridin sebanyak 60 pL
dan didiamkan selama 10 menit pada suhu kamar. Setelah
itu sampel dianalisis dengan spektrofotometer FTIR pada
bilangan gelombang 1900 hingga 1300 cm™.

III. HASIL DAN DISKUSI
A. Hasil Sintesis Padatan Mg,.,Zn,F,

Sintesis padatan Mg, Zn,F, (x=0; 0,025; 0,050; 0,075;
0,100; 0,150) mula-mula dilakukan dengan pembuatan
prekursor. Prekursor yang digunakan yaitu logam alkoksida
yang didapatkan dengan mereaksikan Mg furning dan
metanol. Mg furning berfungsi sebagai sumber kation Mg**
dan metanol berfungsi sebagai pelarut. Kemudian campuran
tersebut direaksikan dengan larutan Zn®* hingga dihasilkan
emulsi putih. Penambahan larutan Zn** yang disebut dengan
metode doping, merupakan modifikasi katalis yang dapat
mempengaruhi sifat padatan [5][8]. Penambahan larutan
dilakukan saat pertengahan proses refluks agar homogen.
Selanjutnya adalah pembuatan sol yang dilakukan dengan
penambahan asam fluorida (HF) 40%. Reaksi pembentukan
Mg, «Zn,F, dapat dituliskan dalam Persamaan 1.

(1-x)Mg(OCH3), + xCu(OCH3), + 2HF >
Mg, ZnF; () + 2(1-x)CH;0H () + 2xCH;COOH (1)
Proses pengadukan dilakukan agar terjadi proses
polimerisasi yang disebut dengan gelasi [9]. Gel yang
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diperoleh dicuci dengan aquabides untuk menghilangkan
prekursor yang tidak bereaksi. Selanjutnya yaitu proses
pengeringan dan dihasilkan xerogel. Xerogel dikalsinasi
agar metoksi sisa dalam padatan terdekomposisi, sehingga
hanya diperoleh Mg ,Zn,F,.

B. Hasil Penentuan Keasaman Padatan Mg,..Zn.F, dengan
Metode Adsorpsi Piridin-FTIR

Proses penentuan keasaman pada penelitian ini
dilakukan dengan metode adsorpsi piridin yang dilanjutkan
dengan pengamatan FTIR [10]. Piridin digunakan sebagai
probe dikarenakan pasangan elektron bebas dari piridin
dapat berinteraksi dengan sisi asam pada permukaan katalis.
Spektra FTIR keasaman padatan Mg, ,Zn,F, (x=0; 0,025;
0,050; 0,075; 0,100; 0,150) ditunjukkan pada Gambar 1.
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Gambar 1. Spektra piridin-FTIR (a) MgF,,
MgoosoZnoosoFa,  (d)  MgogasZngorskFa, ()
Mg s5Zng,15F>.
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Pada Gambar 1 terdapat puncak spektra pada 3 rentang
bilangan gelombang yang berbeda. Puncak vibrasi pada
rentang bilangan gelombang 1470-1430 cm’' merupakan
indikasi adanya serapan dari sisi asam Lewis, sedangkan
pada rentang bilangan gelombang 1575-1550 cm’
merupakan indikasi dari sisi asam Brgnsted. Pada rentang
bilangan gelombang 1520-1480 cm™ merupakan indikasi
serapan sisi asam Lewis dan Brgnsted yang muncul pada
bilangan gelombang yang sama [11]. Pada penelitian ini
dilakukan perhitungan besarnya sisi asam padatan secara
semikuantitatif dengan metode integrasi luasan di bawah
puncak yang ditunjukkan pada Tabel 2.

Tabel 2.
Data jumlah sisi asam padatan
Nilai x pada padatan Mg;. Sisi asam (satuan luas)
ZnF> Lewis Brgnsted
0,000 0,022 0,097
0,025 0,030 0,098
0,050 0,050 0,130
0,075 0,058 0,138
0,100 0,045 0,120
0,150 0,053 0,136
Tabel 2 dapat digunakan untuk mengetahui

kecenderungan sisi asam Lewis maupun Brgnsted yang
disajikan pada Gambar 2. Luas sisi asam yang merupakan
jumlah sisi asam dialurkan terhadap jenis padatan hasil
sintesis.
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Gambar 2. Sisi asam Lewis (—O—ga%ﬁn Brgnsted (—H—) terhadap
padatan Mg, <ZnF,.

Gambar 2 menunjukkan grafik sisi asam Lewis maupun
Brgnsted memiliki kecenderungan yang sama, namun nilai
luas sisi asam Brgnsted lebih tinggi dibandingkan dengan
Lewis. Hal ini merupakan indikasi terbentuknya ZnO
sehingga sisi Brgnsted pada padatan meningkat [12]. Nilai
keasaman tertinggi baik asam Lewis maupun Brgnsted
diperoleh pada padatan Mgy 95571 ¢75F>.

KESIMPULAN

Berdasarkan hasil dan pembahasan yang dilakukan,
padatan Mg, ZnF, telah berhasil disintesis dengan metode
sol-gel. Keasaman terrtinggi baik asam Lewis maupun
Brgnsted diperoleh pada padatan Mg g:5Zngo75F,. Hasil
penentuan keasaman menunjukkan bahwa penambahan
dopant Zn dapat meningkatkan sisi asam padatan baik asam
Lewis maupun Brgnsted.
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