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ABSTRAK

PENGARUH MODIFIKASI LOGAM Ti TERHADAP KINERJA
KATALITIK ZSM-5 BERBASIS SILIKA AMPAS TEBU PADA REAKSI
DEHIDRASI METANOL MENGHASILKAN DIMETIL ETER

Oleh

APRILIA SASHYA KIRANA

Dimetil eter (DME) merupakan bahan bakar alternatif ramah lingkungan
yang dapat disintesis dengan bantuan ZSM-5. Penelitian ini bertujuan mensintesis
ZSM-5 berbasis silika dari abu ampas tebu yang dimodifikasi melalui impregnasi
logam titanium (Ti) serta mengevaluasi kinerja katalitiknya pada reaksi dehidrasi
metanol menghasilkan DME.

Silika diekstraksi dari abu ampas tebu atau dikenal sugarcane bagasse ash
(SCBA) melalui proses alkali. Analisis XRF menunjukkan rasio Si/Al silika hasil
ekstraksi sebesar 7,373, analisis FTIR mengonfirmasi adanya gugus silanol dan
siloksan. Silika SCBA kemudian disintesis menjadi ZSM-5 dengan metode
hidrotermal, ZSM-5 Dberbasis LUDOX digunakan sebagai pembanding.
Karakterisasi XRD menunjukkan kristalinitas ZSM-5 silika LUDOX 77,81% dan
silika SCBA 68,86%, analisis XRF mengonfirmasi keberhasilan impregnasi dengan
kandungan Ti 6,028% pada Ti/H-ZSM-5 LUDOX dan 6,179% pada Ti/H-ZSM-5
SCBA. Hasil SEM menunjukkan morfologi kristal bulky.

Uji katalitik pada 180 °C selama 3 jam menghasilkan rendemen DME
73,20% pada H-ZSM-5 LUDOX dengan selektivitas 100%, 51,39% pada Ti/H-
ZSM-5 LUDOX dengan selektivitas 85,78%, serta 43,92% pada Ti/H-ZSM-5
SCBA dengan selektivitas 97,02%. Analisis GC-MS memperlihatkan puncak DME
dominan dan mendeteksi dimetoksimetana dalam jumlah kecil.

Kata Kunci : dehidrasi metanol, DME, impregnasi Ti, silika SCBA, ZSM-5



ABSTRACT

THE EFFECT OF Ti METAL MODIFICATION ON THE CATALYTIC
PERFORMANCE OF BAGASSE ASH-BASED SILICA ZSM-5 IN
METHANOL DEHYDRATION TO DIMETHYL ETHER

By

APRILIA SASHYA KIRANA

Dimethyl ether (DME) is an environmentally friendly alternative fuel that can be
synthesized using ZSM-5. This study aims to synthesize ZSM-5 based on silica
derived from sugarcane bagasse ash (SCBA) modified through titanium (Ti)
impregnation and to evaluate its catalytic performance in the methanol dehydration
reaction to produce DME. Silica was extracted from sugarcane bagasse ash (SCBA)
through an alkaline process. XRF analysis showed a Si/Al ratio of 7.373 for the
extracted silica, while FTIR analysis confirmed the presence of silanol and siloxane
groups. The SCBA-derived silica was then synthesized into ZSM-5 using a
hydrothermal method, with LUDOX-based ZSM-5 as a reference. XRD
characterization indicated crystallinity values of 77.81% for LUDOX-based ZSM-
5 and 68.86% for SCBA-based ZSM-5. XRF confirmed successful impregnation
with Ti contents of 6.028% in Ti/H-ZSM-5 LUDOX and 6.179% in Ti/H-ZSM-5
SCBA. SEM analysis revealed bulky crystal morphology. Catalytic testing at 180
°C for 3 hours produced DME vyields of 73.20% on H-ZSM-5 LUDOX with 100%
selectivity, 51.39% on Ti/H-ZSM-5 LUDOX with 85.78% selectivity, and 43.92%
on Ti/H-ZSM-5 SCBA with 97.02% selectivity. GC-MS analysis showed a
dominant DME peak and detected small amounts of dimethoxymethane.

Keywords: methanol dehydration, DME, Ti impregnation, SCBA silica, ZSM-5
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Sektor perkebunan memiliki peranan penting dalam mendukung produksi gula
nasional. Menurut data Badan Pusat Statistik tahun 2023, Provinsi Lampung
menempati posisi kedua sebagai daerah penghasil gula terbesar nasional.
Banyaknya industri gula berbahan dasar tebu di Provinsi Lampung
mengakibatkan limbah ampas tebu yang dihasilkan turut melimpah. Selama ini,
ampas tebu dimanfaatkan sebagai bahan bakar pada ketel uap maupun bahan
bakar tungku pada produksi gula (Mubin dan Fitriadi, 2005). Namun, penelitian
yang dilakukan Purnawan et al. (2018) menunjukkan bahwa pemanfaatan ampas
tebu akan lebih meningkat jika dijadikan abu ampas tebu atau sugarcane bagasse
ash (SCBA). Ampas tebu yang telah diabukan mengandung oksida-oksida
anorganik yaitu SiO. 71; Al.O3 1,9; Fe;0O3 7,8; CaO 3,4; MgO 0,3; K20 8,2; P20s
3; dan MnO 0,2% (Sriatun et al., 2015). Penelitian yang telah dilakukan oleh
Rilyanti et al. (2020) berhasil mengekstraksi silika amorf sebesar 85,5% dan
alumina sebesar 12% dari abu ampas tebu dengan metode alkali. Kandungan
senyawa silika yang tinggi pada kandungan abu ampas tebu dapat digunakan
sebagai sumber silika alternatif untuk sintesis material berbasis silika misalnya
zeolit (Moisés et al., 2013).

Zeolit merupakan kristal aluminosilikat dari alkali dan alkali tanah yang tersusun
atas [SiO4]™ dan [AlO4]®, serta membentuk struktur tetrahedral dengan kerangka
anorganik bermuatan negatif (Wang et al., 2018). Zeolit memiliki pusat asam
Bronsted dan Lewis yang aktif serta sangat stabil terhadap kondisi kimia dan
panas. Struktur zeolit ialah kerangka tiga dimensi dan pori berukuran mikro (3-15



A). Pori-pori yang dimiliki zeolit membuatnya memiliki luas permukaan yang
besar. Zeolit dapat dikategorikan ke dalam beberapa jenis. Berdasarkan proses
terbentuknya, zeolit dibedakan menjadi zeolit alam dan zeolit sintetik. Jenis zeolit
yang sering dipilih dalam industri adalah jenis zeolit sintetik karena memiliki
kemurnian dan struktur kristal yang baik (Hidayat et al., 2019). Dari beragam
zeolit sintetik, Zeolite Socony Mobile-5 (ZSM-5) ialah jenis yang paling umum

digunakan.

Zeolit ZSM-5 adalah jenis zeolit yang memiliki struktur pori dengan ukuran
sedang, kandungan silika yang dominan, perbandingan silika terhadap aluminium
yang tinggi (10-100), dan diameter pori sekitar 0,54-0,56 nm (Narayanan et al.,
2020). Kerangka zeolit ZSM-5 terdiri dari dua sistem saluran 10-cincin yang
saling terhubung secara tegak lurus; satu lurus dengan bentuk elips dan dimensi
0,51-0,54 nm dan yang lainnya adalah sinusoidal dengan bukaan pori hampir
melingkar dan dimensi 0,54-0,56 nm (Zhang et al., 2020). ZSM-5 termasuk salah
satu katalis yang banyak digunakan dalam berbagai reaksi karena sifatnya yang
unggul dibanding jenis katalis lain seperti jenis kerangka Mobile Five Instructure
(MFI), sifat hidrofobik yang baik, stabilitas hidrotermal tinggi, struktur pori unik,
rasio silika-aluminium tinggi, dan memiliki selektivitas yang baik. Namun, rasio
Si/Al yang tinggi pada ZSM-5 menyebabkan jumlah situs asam relatif rendah.
Upaya yang dapat dilakukan untuk meningkatkan aktivitas katalitik ZSM-5 salah
satunya dengan penambahan logam. Penambahan logam pada struktur ZSM-5
dapat meningkatkan situs asam sehingga keasamannya meningkat (Aspromonte et
al., 2019).

Telah banyak penelitian menyelidiki impregnasi logam ke dalam ZSM-5 yang
menyediakan cara efektif untuk mengatur kekuatan dan kepadatan situs asam
dalam zeolit secara tepat (Ding et al., 2020). Metode impregnasi umumnya
menggunakan logam-logam transisi sebagai bahan utamanya (Thue et al., 2017).
Logam transisi dipilih karena logam transisi menyediakan orbital d yang tidak
terisi penuh mampu membentuk situs asam Lewis yang kuat, sehingga sangat

efektif dalam mengadsorpsi reaktan dan mempercepat reaksi (Handoko et al.,



2009). Impregnasi logam transisi pada ZSM-5 terbukti efektif dalam
meningkatkan laju dan efisiensi reaksi-reaksi kimia (Anekwe et al., 2024).
Titanium (Ti) adalah salah satu logam transisi yang sering digunakan karena sifat
katalitiknya. Titanium memiliki sifat keasaman yang didominasi oleh situs asam
Lewis, di mana ion Ti*" bertindak sebagai akseptor pasangan elektron (Bagheri et
al., 2014). Sifat inilah yang membuat Ti mampu berperan aktif dalam
meningkatkan keasaman katalis, sehingga ZSM-5 termodifikasi Ti banyak
diaplikasikan pada berbagai reaksi kimia, termasuk reaksi dehidrasi metanol untuk

menghasilkan dimetil eter (DME).

Dimetil eter, CH3OCHs, adalah eter paling sederhana dan tidak mengandung
ikatan C-C. Dalam sistem energi, DME dimanfaatkan dalam turbin gas untuk
menghasilkan listrik (Lee et al., 2009) serta berperan sebagai pembawa hidrogen
yang lebih mudah disimpan dan diangkut dibandingkan hidrogen murni, dengan
efisiensi tinggi bersama metanol selama proses steam reforming menjadi H-
(Catizzone et al., 2021). Selain itu, DME juga diproyeksikan memainkan peran
penting sebagai perantara kimia maupun bahan baku dalam produksi metanol—
DME di masa depan (Haro et al., 2013). Sebagai biofuel, DME telah
dipertimbangkan oleh International Renewable Energy Agency (IRENA) sebagai
alternatif pengganti bahan bakar fosil konvensional karena lebih ramah
lingkungan dan memiliki sumber bahan baku yang melimpah. Dengan potensi
tersebut, pengembangan katalis yang efisien seperti ZSM-5 menjadi penting untuk
mendukung sintesis DME secara berkelanjutan sebagai solusi terhadap

meningkatnya kebutuhan energi global (Rahman et al., 2023).

Berdasarkan penjelasan yang telah dipaparkan, penelitian ini mensintesis ZSM-5
dari silika yang diekstraksi dari ampas tebu menggunakan metode hidrotermal
yang diimpregnasi dengan logam Titanium (Ti). Setelah memperoleh Ti/H-ZSM-

5, aktivitas katalitiknya diuji pada reaksi dehidrasi metanol menghasilkan DME.



1.2 Tujuan Penelitian

Adapun tujuan pada penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Memperoleh silika melalui proses ekstraksi SCBA yang digunakan sebagai
prekursor dalam mensintesis ZSM-5.

2. Memperoleh ZSM-5 dari silika SCBA dan ZSM-5 hasil impregnasi logam Ti.

3. Mempelajari hasil aktivitas katalitik ZSM-5 sebagai katalis pada reaksi

dehidrasi metanol.

1.3 Manfaat Penelitian

Adapun manfaat pada penelitian ini adalah sebagai berikut:

Penelitian ini tidak hanya memberikan informasi ilmiah, tetapi juga meningkatkan
penggunaan ampas tebu sebagai sumber silika-alumina yang ramah lingkungan
untuk sintesis ZSM-5. Selain itu, ampas tebu dapat digunakan sebagai katalis
untuk proses mengubah metanol menjadi DME. Sehingga, dapat meningkatkan

nilai moneter dari pemanfaatan ampas tebu dalam sektor pertanian dan industri.



I1. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Abu Ampas Tebu

Abu ampas tebu, juga dikenal sebagai SCBA, dihasilkan dari pembakaran ampas
tebu. Menurut Organisasi Pangan dan Pertanian Perserikatan Bangsa-Bangsa
(PBB), tebu merupakan tanaman paling produktif di seluruh dunia, menghasilkan
total produksi sebesar 1,87 milyar ton per tahun pada 2020. Satu ton ampas tebu
dapat menghasilkan sekitar 25-40 kg SCBA (Zhang et al., 2020). Jumlah SCBA
yang terus bertambah sering kali dibuang di daerah sekitar dan belum
dimanfaatkan secara efisien. Pembuangan limbah pertanian atau industri akan
menyebabkan pencemaran air dan air tanah. Abu ampas tebu mengandung silika
(Si0Oy), alumina (Al203), dan oksida besi (Fe.O3) dalam jumlah yang signifikan
(lebih dari 70%) (Piedrahita et al., 2016). Pada saat ini masih banyak industri
yang belum dapat mengembangkan produk-produk berbahan dasar ampas tebu.
Beberapa peneliti melakukan identifikasi terhadap kandungan abu ampas tebu
yang ternyata memiliki silika yang cukup tinggi. Affandi et al. (2009) menyatakan
abu ampas tebu dapat digunakan sebagai bahan baku untuk membuat silika gel.
Bagasse yang telah diabukan juga mengandung oksida-oksida anorganik, seperti
SiO2 71; Al,03 1,9; Fe203 7,8; CaO 3,4; MgO 0,3; K20 8,2; P20s 3; dan MnO
0,2% (Sriatun et al., 2015). Penelitian yang telah dilakukan oleh Rilyanti et al.
(2020) berhasil mengekstraksi silika amorf sebesar 85,5% dan alumina sebesar
12% dari abu ampas tebu dengan metode alkali. Gambar abu ampas tebu dapat
dilihat pada Gambar 1.



Gambar 1. Abu ampas tebu (Rajasekar et al., 2018)

Abu ampas tebu dihasilkan dengan membakar ampas tebu pada suhu antara 500
hingga 600 °C. Menurut Hanafi dan Nandang (2010), derajat kekristalan SiO>
rendah pada pembakaran ampas tebu pada suhu antara 500 dan 600 °C, yang

menunjukkan bahwa fasa amorf lebih dominan daripada fasa kristalin.

2.2 Silika

Silika (SiO.) adalah material berpori yang terdiri dari atom silikon dan oksigen.
Silika, juga dikenal sebagai kuarsa (quartz), adalah mineral yang sangat umum di
permukaan kerak bumi. Silika rumus kimia Si memiliki kekerasan yang sangat
tinggi dan sangat tahan terhadap asam. Meskipun silika selalu terikat secara
tetrahedral pada empat atom oksigen, ikatannya sangat ionik. Karena sifat
elektronegatif atom oksigen pada silika, kerapatan elektronnya dapat sebagian
ditransfer ke atom oksigen. Akibatnya, silika terikat kovalen ke dalam struktur
tetrahedral yang terdiri dari empat atom oksigen. Sudut ikatan yang terbentuk
pada struktur silika (O-Si-O) adalah 109° dan struktur Si-O-Si adalah 145°, dan
jarak antara atom Si-O adalah 1,61 A (0,16 nm) (Sunarya, 2019). Sifat unik silika
berasal dari jembatan oksigen yang terletak di antara atom silikon.
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Gambar 2. Struktur silika (Buchner and Heyde, 2017)



Gambar struktur silika ditunjukkan pada Gambar 2. Silika terdiri dari satuan
struktur primer tetrahedral silikat SiO4 %, di mana satu atom Si** dikelilingi oleh
empat atom oksigen (O) yang terikat secara ionik dan kovalen. Karakteristik silika
termasuk titik lebur yang tinggi, ketahanan terhadap baik asam maupun basa, dan
tidak larut dalam air. Selain itu, silika tidak reaktif terhadap asam kecuali asam
hidrofluorida dan asam phospat, dan dapat bereaksi dengan basa, terutama basa
yang kuat seperti hidroksida alkali (Katsuki, 2005).

Berdasarkan bentuknya, silika biasanya dibagi menjadi dua jenis yaitu kristalin
dan amorf. Perbedaan yang paling umum dari kedua jenis ini adalah silika
kristalin dibuat dari silika alami yang banyak ditemukan di alam, seperti batuan
bumi, pasir, granit, dan abu vulkanik. Bentuk amorf termasuk kuarsa (quartz),
tridymite, dan kristobalit. Sementara silika amorf berasal dari produk sampingan
bahan alami dan sintetik, seperti fused silica dan fume silica. Bahan alami
termasuk kalsin dan flux kalsinasi, dan bahan sintetik termasuk sekam padi,
ampas tebu, dan sebagainya (Boinski et al., 2010). Karena kecenderungannya
untuk bereaksi ke bentuk yang lebih stabil dengan kadar bebas energi yang lebih

rendah, silika amorf lebih reaktif daripada silika kristal.

2.3 Zeolit

Zeolit merupakan aluminosilikat kristal dengan kerangka anorganik bermuatan
negatif (Wang et al., 2018). Kerangka ini terdiri dari pori-pori yang ditandai
dengan diameter bukaan, dan saluran intra-kristal dengan geometri karakteristik,
dan arsitektur yang terdiri dari kation bergerak dan dapat dipertukarkan untuk
mengimbangi muatan negatif. Kerangka zeolit terdiri dari tetrahedra TO4 tiga
dimensi tak terbatas (T umumnya mewakili unsur aluminium atau silikon) yang
terhubung satu sama lain dengan berbagi atom oksigen (Khaleque et al., 2020).
Unit pembangun utama untuk kerangka zeolit aluminosilikat adalah tetrahedra
[SiO4] dan [AlO4], sehingga mereka adalah unit pembangun primer, dapat dilihat
pada Gambar 3. Unit pembangun sekunder tidak pernah kiral dan dapat



menampung hingga 16 atom T. Cincin dapat dikombinasikan untuk membentuk

sangkar atau rongga komposit.
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Gambar 3. Kerangka zeolit tetrahedral TO4 tiga dimensi (Deepak et al., 2015)

Zeolit adalah salah satu katalis yang paling umum untuk dehidrasi metanol.
Dalam beberapa tahun terakhir, zeolit telah menarik perhatian para ilmuwan
karena sifat spesifik mereka. Zeolit silika murni memiliki kerangka elektrik netral,
dan substitusi butisomorf satu atom Si dengan satu atom Al menghasilkan muatan
negatif, yang dapat diseimbangkan dengan satu proton (H) untuk membentuk
Situs asam Brensted. Oleh karena itu, situs distribusi asam pada zeolit kerangka
sangat dekat dengan lokasi Al. Ini menyebabkan lingkungan reaksi yang berbeda,
yang mencakup reaksi ruang dan kemampuan aktivasi situs asam. Akibatnya, ada
perbedaan kinerja katalitik yang signifikan (Wang et al., 2018).

2.4 Sintesis Zeolit

Zeolit sintetis sangat murni dengan ukuran kristal yang seragam dan berguna
untuk aplikasi industri tertentu. Sebaliknya, zeolit alami mengandung berbagai
bahan asing yang tidak memiliki ukuran kristal yang seragam. Zeolit alami
membutuhkan waktu beberapa hari hingga puluhan tahun untuk dibuat, sementara
zeolit sintetis dapat disiapkan di laboratorium dari beberapa jam hingga beberapa
hari dengan ukuran pori yang dapat dikontrol, karakteristik permukaan adsorben,
dan stabilitas termal yang sangat baik. Namun, dengan biaya yang sedikit lebih
tinggi, ini menghasilkan produk yang jauh lebih seragam daripada zeolit alami.
Ukuran kristal zeolit sintetis biasanya ditemukan dalam kisaran 1,0-10,0 um
sementara kepadatannya bervariasi antara 2,0 hingga 23,0 g/cm®. Berat jenis



zeolit sintetis berkisar antara 0,80 dan 0,90 g/cm?. Secara optik, indeks bias zeolit
sintetis berkisar antara 1,47 dan 1,52. Zeolit memiliki kapasitas penyerapan air
sebesar 45,0 hingga 75,0 mL/100 g (Smit and Maesen, 2008). Stabilitas termal
dapat dicapai pada tahap yang diinginkan dengan mengurangi kandungan Al atau

lebih tinggi dengan mempertahankan rasio Si/Al yang lebih tinggi.

Secara komersial, zeolit sintetis digunakan dalam jumlah besar daripada zeolit
alami karena karena memiliki kemurnian dan struktur kristal yang baik (Hidayat
et al., 2019). Selain itu, zeolit sintetis dibuat secara komersial untuk penggunaan
tertentu. Zeolit sintesis juga digunakan sebagai sensor kimia dalam kontrol proses
industri, mitigasi lingkungan, termasuk penghilangan logam berat, penangkapan
gas, pemantauan kualitas udara dalam ruangan, pemantauan medis dan masih
banyak lagi. Oleh karena itu, zeolit sintetis telah menarik banyak minat di
kalangan peneliti dan ilmuwan karena fleksibilitasnya yang tinggi dan

kemampuan beradaptasi yang baik.

Zeolit sintetis menawarkan lebih banyak manfaat daripada zeolit alami. Misalnya,
zeolit sintetis disukai untuk mengendalikan reaksi tertentu seperti pengendalian
emisi N2O. Selain itu, zeolit sintetis memiliki kemampuan yang sangat baik dalam
pembuangan limbah radioaktif dibandingkan zeolit alami (Lonin, 2019), kapasitas
penyerapan yang lebih besar untuk menghilangkan berbagai ion logam beracun,
misalnya Cr3*, Ni?*, Zn?*, Cu?*, dan Cd?*. Lebih jauh lagi, zeolit sintetis memiliki
volume pori yang lebih besar daripada zeolit alami, yang lebih baik untuk
menjebak berbagai kontaminan dari udara dan air. Karena manfaat zeolit sintetis
yang sangat besar dibandingkan zeolit lainnya, zeolit sintetis akan menggantikan

zeolit alami untuk berbagai aplikasi.

Zeolit dapat disintesis dari berbagai bahan baku yang dapat berupa bahan alami
maupun buatan manusia. Namun, tidak semua bahan baku cocok untuk
mensintesis zeolit dari sudut pandang ekonomi. Oleh karena itu, bahan baku harus
memiliki beberapa sifat. Bahan baku tersebut harus murah, mudah diperoleh,
biaya produksi rendah, selektif, hasil produksi tinggi, dan sedikit mengandung zat

asing. Hingga saat ini, berbagai metode fisikokimia dan solvotermal telah
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diadopsi dan dikembangkan untuk menghasilkan zeolit sintetis seperti metode
hidrotermal, metode fusi alkali, metode sol-gel, dan metode pelindian alkali
(Shoppert et al., 2017).

2.5 Metode Hidrotermal

Metode hidrotermal sejalan dengan solvotermal di mana air digunakan sebagai
pelarut, dan basa digunakan sebagai mineralizer pada suhu dan tekanan yang
berbeda, perbedaannya dapat dilihat pada Gambar 4. Secara konvensional, sintesis
hidrotermal perlu menggunakan bejana tertutup yang biasanya terbuat dari
polipropilena dan baja berlapis teflon (PTFE) (Sangeetha and Baskar, 2016).
Dalam metode ini, diperlukan suhu yang lebih rendah. Itulah sebabnya, metode ini
sangat mudah dan lebih murah dibandingkan dengan metode lainnya. Zeolit
biasanya disintesis melalui pendekatan hidrotermal karena beberapa keuntungan
yang meliputi konsumsi energi rendah, reaktivitas reaktan yang tinggi, perawatan
mudah atas larutan, polusi udara lebih rendah, pembentukan fase metastabil dan
fase terkondensasi unik (Wu et al., 2006). Ada banyak faktor yang dapat
memengaruhi kinerja metode hidrotermal apa pun, misalnya suhu dan tekanan,
komposisi batch, rasio silika dan aluminium, bahan reaktan, alkalinitas
keseluruhan, waktu penuaan, kondisi templat, dan penyemaian (Johnson and
Arshad, 2014). Hingga saat ini, telah ada beberapa upaya sebelumnya untuk
mensintesis zeolit melalui metode hidrotermal konvensional. Misalnya, Wang et
al. (2007) menggambarkan persiapan zeolit sintetis (yaitu, ZSM-5) dari perlit
yang mengembang (atau kaolin) melalui metode hidrotermal. Kelompok
penelitian lain mengembangkan zeolit berstruktur hierarkis yang berbeda (BEA,
LTA, FAU) melalui pendekatan hidrotermal konvensional (Chen et al., 2011).

Keuntungan dari proses ini adalah tidak memerlukan pra-perlakuan untuk aktivasi
atau penghilangan komponen berbahaya. Namun, metode hidrotermal

konvensional tidak memenuhi persyaratan keberlanjutan yang ketat.
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Gambar 4. Metode ionotermal, solvotermal, dan hidrotermal sintesis zeolit
(Khaleque et al., 2020)

Meng dan Xiao (2014) melaporkan, dengan menggunakan agen pengarah
struktural, mereka merakit dan mengisi volume pori zeolit yang disintesis secara
langsung yang secara konstan membutuhkan pembakaran suhu tinggi untuk
dihilangkan. Oleh karena itu, ada kemungkinan besar produksi gas berbahaya dan
gas rumah kaca karena pembakaran suhu tinggi. Pendekatan sintesis hidrotermal
konvensional sering dipandang sebagai metode konsumsi energi tinggi karena
membutuhkan waktu yang lama (1-20 hari) untuk produksi akhir. Selain itu,
dalam metode hidrotermal konvensional, pengendalian nukleasi sulit dilakukan
karena pencampuran yang lambat sehingga nukleasi yang tidak terkendali

menyebabkan pembentukan ukuran Kristal yang lebih besar (Li, 2006). Meskipun,
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pengaduk digunakan untuk mengatasi masalah tersebut, tetapi pengaduk hanya
mendorong gerakan lapisan makroskopis sehingga pencampuran di dalam lapisan
bergantung pada difusi molekul reaktan yang lambat. Untuk mengatasi
keterbatasan strategi hidrotermal konvensional yang disebutkan di atas untuk
sintesis zeolit, peneliti telah mengembangkan berbagai cara untuk strategi sintesis
yang berkelanjutan seperti metode hidrotermal berbantuan gelombang mikro,
metode hidrotermal fusi alkali, metode hidrotermal berbantuan fusi alkali
pencernaan gelombang mikro, dan metode hidrotermal berbantuan ultrasonik
(Jusoh et al., 2017).

2.6 Zeolite Socony Mobile-5 (ZSM-5)

Penggunaan senyawa organik yang terstruktur ke dalam sintesis zeolit telah
memungkinkan pengaturan porositas material, peningkatan kandungan silikon,
sintesis yang diarahkan ke struktur tertentu, dan bahkan penemuan topologi
zeolitik baru. Hal ini terjadi pada ZSM-5, yang dipatenkan oleh Mobile Qil
Corporation pada tahun 1972 sebagai hasil kerja Argauer dan Landolt dengan
menggabungkan tetrapropilamonium hidroksida (TPAOH) dalam sintesis
hidrotermal. Saringan molekuler ini mengandung banyak silikon dan memiliki
saluran yang terhubung lurus sejajar dengan sumbu [010] dan sinusoidal sejajar
dengan sumbu [100] dengan dimensi masing-masing 0,53 x 0,56 nm? dan 0,51 x
0,55 nm? (Smolin, 2020) Paten tersebut menunjukkan bahwa komposisi ZSM-5
dapat dikenali menggunakan rasio molar (rasio Si/Al). Penemuan ZSM-5
dianggap sebagai momen penting dalam sejarah sintesis zeolit hidrotermal. ZSM-
5 adalah zeolit yang paling banyak diteliti karena pentingnya dalam industri

petrokimia dan kimia halus (Mevawala et al., 2019).

Rasio Si/Al dan Na/Al sangat penting dalam sintesis ZSM-5. ZSM-5 sintetis kasar
yang mengandung agen penataan organik mengkristal dalam sistem ortorombik
dan terdiri dari 96 tetrahedra yang membentuk jaringan tiga dimensi. Parameter
mesh adalah sebagai berikut: a=20,1 A, b=19,7A,c=13,1 A, dana=B=vy=
90° (Smolin, 2020). Lapisan tetrahedra TO4 rentan terhadap distorsi dan
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perpindahan kecil. Karakteristik ini menunjukkan kemampuan adaptasi ZSM-5,
karena dapat memodifikasi simetri dan struktur kristalnya. Ketika rasio Si/Al <
85, zeolit ZSM-5 mempertahankan simetri ortorombiknya setelah kalsinasi, dan
ketika rasio Si/Al lebih besar dari 85, ia mengadopsi simetri monoklinik. Hanya
translasi lapisan tetrahedron dan, sebagai hasilnya, fluktuasi sederhana parameter
kisi tergantung pada suhu dan komposisi kimia yang membedakan bentuk
polimorfik ini. Pada persimpangan bidang (100) dan (010), perubahan dari simetri
ortorombik menjadi monoklinik mengurangi jarak antara ikatan Si-O sambil
meningkatkan nilai sudut Si-O-Si (Larson et al., (2003). ZSM-5 yang diproduksi
dalam media terfluorinasi dengan rasio Si/Al >2000 dapat bertransisi dari bentuk
ortorombik ke bentuk monoklinik pada suhu 175 K, mirip dengan zeolit yang
dikalsinasi (Clausen et al., 2010). Struktur tiga dimensi dari ZSM-5 dapat dilihat

pada Gambar 5.
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Gambar 5. Struktur tiga dimensi ZSM-5 (Shamzhy et al., 2021)
2.7 Impregnasi Logam Ti

Saat ini, katalis yang digunakan terutama dibagi menjadi katalis berpenyangga
dan katalis yang tidak berpenyangga. Pilihan penyangga untuk katalis yang
perbenyangga merupakan faktor penting yang mempengaruhi efisiensi aktivitas
katalitik. Penyangga yang tepat dapat memfasilitasi pembentukan pusat reaksi

yang sangat aktif selain menawarkan situs reaksi yang cukup. Struktur MFI yang
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dimiliki molekul ZSM-5 dianggap sebagai salah satu karakteristik terbaik untuk
aktivitas katalitik karena struktur kerangkanya yang stabil, luas permukaan
spesifik yang tinggi, dan sejumlah besar saluran tiga dimensi. Karakteristik ini
dapat menyediakan ruang reaksi yang cukup, dan yang mendukung dispersi
oksida logam aktif dan difusi gas reaksi (Zhu et al., 2015). Telah banyak
penelitian menyelidiki impregnasi logam ke dalam ZSM-5, yang menyediakan
cara efektif untuk mengatur kekuatan dan kepadatan situs asam dalam zeolit
secara tepat (Ding et al., 2020). Metode impregnasi umumnya menggunakan
logam-logam transisi sebagai bahan utamanya (Thue et al., 2017). Logam transisi
dipilih karena logam transisi menyediakan orbital d yang tidak terisi penuh
mampu membentuk situs asam Lewis yang kuat, sehingga sangat efektif dalam
mengadsorpsi reaktan dan mempercepat reaksi (Handoko et al., 2009). Impregnasi
logam transisi pada ZSM-5 terbukti efektif dalam meningkatkan laju dan efisiensi
reaksi-reaksi kimia (Anekwe et al., 2024).

Titanium (Ti) adalah salah satu logam transisi yang sering digunakan karena sifat
katalitiknya. Ti tidak bersifat toksik dan memiliki stabilitas pada temperatur
tinggi, sehingga dapat digunakan berkali-kali tanpa kehilangan kereaktifannya
(Bani dkk., 2024). Modifikasi keasaman ZSM-5 dapat mengubah distribusi
produk dalam banyak reaksi (Zhao et al., 2017). Penggunaan metode impregnasi
dengan nitrat logam untuk memodifikasi keasaman akan mengakibatkan
penurunan diameter pori. Titanium memiliki sifat keasaman yang didominasi oleh
situs asam Lewis, di mana ion Ti*" bertindak sebagai akseptor pasangan elektron
(Bagheri et al., 2014). Penelitian mencatat bahwa Ti dapat menggantikan Si pada
situs kerangka tetrahedral untuk membentuk TS-1 dengan topologi MFI dan Al
dapat bergabung dengan Ti secara bersamaan ke dalam kerangka TS-1 untuk
membentuk katalis dengan bifungsi. Secara khusus, Ti tidak dapat membentuk
situs asam Bronsted (Shen et al., 2013).
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2.8 Katalis Heterogen

Katalis adalah zat yang meningkatkan laju reaksi tanpa mengalami perubahan
permanen dan tetap hadir pada akhir reaksi. Secara umum, katalis melakukan tiga
peran: (1) aktivasi untuk meningkatkan laju reaksi; (2) selektivitas untuk
mengarahkan suatu reaksi untuk menghasilkan produk tertentu; dan (3) stabilitas
untuk mencegah deaktivasi katalis (Deutschmann et al., 2009). Katalis termasuk
dalam dua kelompok utama: katalis homogen dan katalis heterogen. Katalis
homogen adalah katalis dimana fasa reaktan dan fasa katalis sama atau dapat
dikatakan berada dalam satu fasa, misalnya dalam suatu fasa tunggal cair atau gas.
Hal ini mengakibatkan proses pemisahan katalis dengan reaktan menjadi sulit
sehingga menghambat penggunaannya dalam skala industri. Berbeda dengan
katalis heterogen cenderung lebih mudah dipisahkan dan dapat digunakan
kembali, dikarenakan fasa antara reaktan dan katalis berbeda sehingga, lebih

menguntungkan dibandingkan katalis homogen (Istadi, 2011).

Katalis heterogen adalah katalis di mana fasa antara katalis dan reaktan berbeda.
Difusi dan penyerapan atau adsorpsi molekul reaktan pada permukaan katalis
adalah cara katalisis terjadi. Sistem ini memungkinkan pemisahan reaktan dan
aliran produk katalis yang mudah. Katalis heterogen juga dapat digunakan
kembali. Selain itu, katalis heterogen cukup murah dan mudah diaktifkan untuk
memperoleh sifat katalitik yang diinginkan, dan dapat digunakan dalam berbagai
media dan aktivitas. Menurut Widi (2018), katalis heterogen lebih efektif dan

efisien daripada katalis homogen.

Katalis heterogen sangat aktif dan selektif. Mereka dapat digunakan dalam
kondisi reaksi yang kuat atau menggunakan suhu tinggi. Mereka mudah
dipisahkan dari campuran reaksi, mudah digunakan, dan ramah lingkungan.
Beberapa contoh katalis heterogen termasuk logam oksida seperti ZnO, NiO,
TiO2, MgO, zeolit seperti zeolit Y, zeolit B, zeolit mordenit, dan ZSM-5. Karena
mikroporinya yang homogen, stabilitas termal yang tinggi, keasaman, dan
kemampuan unik untuk menstabilkan spesies logam, zeolit banyak digunakan

dalam bidang katalisis, adsorpsi, pemisahan dan pertukaran ion, dan membran
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(Huang and Fu, 2013), dan memiliki kemampuan sebagai katalis asam untuk
berbagai reaksi kimia. Zeolit ZSM-5 menjadi salah satu katalis yang banyak
digunakan dalam berbagai reaksi karena sifatnya yang unggul dibanding jenis
katalis lain seperti: jenis kerangka MFI (Mobile Five Instructure), rasio silika-
aluminium tinggi, sifat hidrofobik yang baik, stabilitas hidrotermal tinggi, struktur
pori unik, dan memiliki selektivitas yang baik (Liu et al., 2019).

2.9 Metanol

Metanol, sering disebut sebagai metil alkohol atau alkohol kayu, adalah cairan
transparan dan tanpa aroma yang mudah larut dalam air. Pada 64,6 °C metanol
akan mendidih (Olah, 2005). Metanol memiliki berat molekul 32,043 g/mol.
Metanol merupakan senyawa alkohol sederhana dengan rumus kimia CHsOH.
Metanol memiliki beberapa karakteristik fisik yang menonjol, antara lain berbau
menyengat, dapat bercampur dengan air dan beberapa pelarut organik seperti
aseton dan kloroform lebih ringan dari air, dan viskositasnya rendah,
menunjukkan sifatnya yang mudah mengalir. Metanol memiliki sifat yang mudah
menguap, tidak berwarna, mudah terbakar, dan bau yang beracun. Banyak industri
kimia menggunakan metanol. Dimetil eter (DME) adalah turunan metanol lainnya
yang digunakan untuk menggantikan klorofluorokarbon dalam aerosol dan asam
asetat. Dimetil eter juga digunakan sebagai campuran dalam pembuatan gas

petroleum liquified (LPG).

Bahan dasar untuk produksi metanol, urea, asam format, asam salisilat, karbonat
siklik, etilen karbonat, dimetil karbamat, formaldehida, dan kopolimer adalah CO>
Salah satu cara terbaik untuk memanfaatkan gas berbahaya seperti itu adalah
dengan memproduksi metanol dari CO2, karena memiliki banyak aplikasi dalam
industri kimia. Meskipun secara industri layak untuk membuat metanol dan urea
dari CO», proses ini menggunakan sekitar 110 mt CO. per tahun. Salah satu cara
terbaik untuk memanfaatkan gas berbahaya seperti itu adalah dengan
memproduksi metanol dari CO2, karena memiliki banyak aplikasi dalam industri

kimia. Seiring dengan produksi barang termasuk pernis, cat, formaldehida, asam
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asetat, dimetil eter, metiltributil eter, dan beberapa produk pembersih, dapat
digunakan sebagai pelarut dan reaktan untuk membuat beberapa bahan kimia yang
berguna (Jadhav et al., 2014). Metanol juga dalam permintaan yang lebih tinggi
untuk aplikasi bahan bakar seperti pembuatan dimetilkarbonat (DMC), produksi
biodiesel, pencampuran bensin langsung, dan potensi penyediaan penyimpanan
energi konvensional untuk aplikasi sel bahan bakar karena emisinya yang lebih
bersih dibandingkan dengan sumber bahan bakar fosil (Steinhauer et al., 2009).

2.10 Reaksi Dehidrasi

Reaksi dehidrasi adalah reaksi yang melibatkan pelepasan molekul air dari
senyawa yang bereaksi. Reaksi dehidrasi merupakan kebalikan dari reaksi hidrasi
dan termasuk dalam kategori reaksi eliminasi yang dapat terjadi melalui
mekanisme E1 atau E2, berdasarkan jenis alkohol (Gunawan dan Susanto, 2008).
Pada dehidrasi alkohol, proton yang dilepaskan selama reaksi dapat berasal dari
atom karbon yang berdekatan dengan atom karbon yang membawa, reaksi
dehidrasi alkohol terkadang dapat menghasilkan lebih dari satu jenis alkena.
gugus hidrokarbon (Primadevi dkk., 2015). Oleh karena itu, gugus hidroksil (-
OH) tidak terlepas, penambahan katalis asam Bronsted membantu memprotonasi
gugus hidroksil sehingga meningkatkan gugus lepasnya, yaitu ~OH,* (Rianto et
al., 2014).

Di antara berbagai reaksi dehidrasi yang terjadi pada alkohol dalam kimia organik
adalah sebagai berikut:

1. Konversi alkohol menjadi eter

Reaksi ini terjadi ketika alkohol primer dipanaskan pada suhu 140 °C dengan
katalis asam sulfat (H2SOa).

2. Konversi alkohol menjadi alkena

Ini adalah metode yang sederhana untuk membuat alkohol menjadi alkena. Bubuk
aluminium oksida (alumina) yang dipanaskan akan pecah menjadi alkena dan uap
air jika uap alkohol sekunder ditambahkan ke dalamnya. Selain itu, alkohol dapat

dehidrasi menjadi alkena melalui reaksi dengan katalis asam sulfat (H2SOa4).
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Proses dehidrasi terjadi ketika molekul alkohol dipanaskan dengan katalis asam.
Reaksi eliminasi dapat terjadi pada suhu yang cukup tinggi. Asam Bronsted, suatu
molekul yang mampu mendonorkan proton seperti asam sulfat dan asam fosfat,
adalah asam yang digunakan sebagai katalis (Solomons, 2004). Dalam proses
dehidrasi metanol pada suhu rendah, molekul methanol pertama kali teradsorpsi
pada situs asam zeolit, dan kemudian molekul metanol kedua bereaksi dengan
yang pertama melanjutkan proses dehidrasi. Dengan demikian, aktivitas dehidrasi

terutama tergantung pada kelimpahan situs asam sedang dan asam kuat.

2.11 Dimetil Eter (DME)

Dimetil eter, baik yang diperoleh dari syngas yang berasal dari biomassa atau dari
CO2 non-biogenik adalah di antara biofuel atau elektro-bahan bakar (E-fuel) yang
dipertimbangkan oleh Irena untuk menggantikan bahan bakar berbasis fosil
konvensional. DME, CHzOCHps, adalah eter paling sederhana dan tidak
mengandung ikatan C-C. Struktur DME dapat dilihat poada Gambar 6. Pada
kondisi atmosfer DME adalah gas, tetapi karena tekanan uapnya 5,1 bar pada 20
°C, dapat dengan mudah dicairkan (Olah et al., 2009). Oleh karena itu, dapat
dengan mudah disimpan dan diangkut dalam tangki bertekanan dalam bentuk cair.
Bahan kimia lain yang dapat berasal dari DME adalah metil asetat (Cheung et al.,
2006), asam asetat (Patricia et al., 2006), dan olefin (Bakare et al., 2018).

Gambar 6. Struktur DME (Arcoumanis, 2008)

DME juga dapat digunakan sebagai pengganti diesel, mengingat jumlah setananya
55-60, yang mengatasi fosil diesel, tanpa memproduksi NOx, CO atau partikulat
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selama pembakarannya (Semelsberger et al., 2006). Aplikasi lain DME dalam
sistem energi adalah penggunaannya dalam turbin gas untuk menghasilkan listrik
(Lee et al., 2009) atau sebagai pembawa hidrogen yang lebih mudah disimpan dan
diangkut daripada hidrogen, dan mampu menunjukkan efisiensi tertinggi bersama
dengan metanol selama proses steam reforming menjadi H, (Catizzone et al.,
2021). Lebih jauh, DME akan memainkan peran penting sebagai perantara kimia
atau sebagai bahan baku untuk produksi bahan dalam ekonomi metanol-DME di

masa depan (Haro et al., 2013).

2.12 Instrumen Karakterisasi

2.12.1 X-Ray Fluorescence (XRF)

Metode analisis non-destruktif yang dikenal sebagai XRF digunakan untuk
mengidentifikasi dan mengukur konsentrasi elemen yang ada pada sample cair,
bubuk, atau padatan. Berdasarkan pada caranya digunakan, XRF dapat dibuat oleh
sinar-X atau sumber eksitasi primer seperti partikel alfa, proton, atau sumber
elektron dengan energi tinggi. Metode ini banyak digunakan di lapangan dan
industri untuk mengontrol material. Analisis unsur XRF dilakukan baik secara
kuantitatif maupun kualitatif. Analisis kualitatif menunjukkan jenis unsur dalam
sampel, yang ditunjukkan oleh spektrum unsur pada karakteristik energi sinar-

Xnya.

Prinsip utama XRF adalah bahwa sinar-X primer dapat diabsorpsi atau
dihamburkan oleh material karena berasal dari sumber radioaktif atau tabung
sinar-X mengenai sampel. Efek fotolistrik di mana sinar-X diabsorpsi oleh atom
dengan mentransfer energinya pada elektron yang terdapat pada kulit yang lebih
dalam. Apabila sinar-X primer memiliki cukup energi, elektron pindah dari kulit
yang di dalam dan menimbulkan kekosongan, yang menyebabkan keadaan atom
yang tidak stabil. Kemudian, elektron dari kulit luar pindah ke kulit yang lebih
dalam, menghasilkan energi sinar-X. Menurut Patty (2013), analisis XRF adalah

proses mendeteksi dan menganalisis emisi sinar-X.
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Channoy et al. (2018) melakukan analisis kandungan kimia dalam SCBA dengan
menggunakan XRF. Data yang dihasilkan terdiri dari data kuantitatif dan
kualitatif, dan kandungan silika tertinggi di antara unsur lainnya, seperti yang
ditunjukkan dalam Tabel 1.

Tabel 1. Komposisi dari SCBA

Komposisi Kimia Berat (wt %)
SiO» 80,81
Al,O3 4,29
MgO 2,17
P20s 1,84
SOs 1,69
K20 2,54
CaO 3,39
Fe,Os3 2,40

2.12.2 X-Ray Diffraction (XRD)

Metode karakterisasi sinar-X yang umum digunakan untuk mengetahui ciri-ciri
kristal termasuk parameter Kisi, struktur, dan susunan berbagai jenis atom yang
ada di dalamnya. Mendifraksi cahaya melalui celah kristal adalah dasar teknik
XRD. Jika difraksi berasal dari radius dengan panjang gelombang setara dengan
jarak antar atom, kira-kira 1 Angstrom, maka Kisi-kisi atau kristal ini dapat
difraksi oleh cahaya. Jenis radiasi yang digunakan adalah sinar-X, elektron, dan
neutron. Ketika sinar-X berinteraksi dengan suatu material, sebagian berkas
diabsorpsi, ditransmisikan, dan dihamburkan terdifraksi. Berkas-berkas yang
dihamburkan ini, karena fasanya yang berbeda, saling menghilangkan dan
menguatkan satu sama lain. Berkas sinar X yang saling menguatkan itulah yang
disebut sebagai berkas difraksi (Hakim dkk., 2019).

Metode analisis XRD bergantung pada interaksi materi dengan radiasi
elektromagnetik sinar-X, khususnya pengkuran radiasi sinar-X yang terdifraksi
oleh bidang kristal. Penghamburan sinar-X ini dilakukan oleh unit pada kristal,



yang menghasilkan pola difraksi yang digunakan untuk menentukan susunan
partikel pola padatan (Indrawati, 2008).
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Gambar 7. Difraktogram silika SCBA (Rilyanti et al., 2025)
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Gambar 8. Difraktogram ZSM-5 sintesis (Rilyanti et al., 2023)

Dalam penelitian yang dilakukan oleh Rilyanti et al. (2023), sintesis hidrotermal
dari ZSM-5 berhasil dilakukan. Untuk waktu 144 jam, pola diffraktogram kristal
ZSM-5 menunjukkan bahwa terbentuk kristal zeolite dengan karakteristik MFI

dengan intensitas tinggi muncul pada 26 = 8-9 dan 23-25°. Difraktogram ZSM-5
dapat dilihat pada Gambar 8.

21
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2.12.3 Scanning Electron Microscopy (SEM)

Perangkat SEM dapat digunakan untuk mengamati karakteristik bentuk, struktur,
dan distribusi pori pada permukaan bahan dapat diamati. SEM digunakan untuk
mengkarakterisasi material yang heterogen pada permukaan bahan pada skala
mikrometer atau submikrometer. Dua komponen utama SEM adalah elektron
kolum dan display console. Elektron kolum berfungsi sebagai model scanning
electron beam, dan display console adalah elektron sekunder yang di dalamnya
terdapat CRT. Pistol elektron kedua jenisnya menggunakan arus untuk
menghasilkan pancaran elektron energi tinggi. Pistol termionik pertama
memanaskan tungsten atau filament hingga suhu 1500 K hingga 3000 K untuk

menghasilkan pancaran elektron.

SEM berfungsi dengan memancarkan berkas elektron dari filament tungsten. Jika
elektron berinteraksi dengan bahan, atau spesimen, mereka akan menghasilkan
elektron sekunder dan sinar-X. Scanning dapat dilakukan pada permukaan bahan
yang diinginkan dengan mengatur scanning generator dan scanning coils.
Detektor elektron sekunder (SE) mengumpulkan elektron sekunder yang
dihasilkan dari interaksi elektron dengan permukaan spesimen. Kemudian,
elektron ini diolah dan diperkuat oleh amplifier, dan kemudian diproyeksikan
pada monitor sinar katoda (CRT) (Smallman, 2000).

2.12.4 Fourier Transform InfraRed (FTIR)

Gugus fungsi diidentifikasi dengan spektra absorbs sinar inframerahnya melalui
teknik analisis yang dikenal sebagai spektroskopi inframerah, juga dikenal sebagai
FTIR. Metode ini dapat menentukan komposisi gugus fungsi senyawa, yang
membantu menentukan struktur molekulnya. Bisa jadi padatan, cairan, atau gas.
Menurut Handayani et al. (2015), metode ini didasarkan pada kenyataan bahwa
vibrasi internal atom gugus fungsi dikaitkan dengan frekuensi molekul tertentu.
Interaksi antara vibrasi atom-atom yang terikat atau gugus fungsi dalam molekul

terjadi saat mengadsorpsi radiasi gelombang elektromagnetik inframerah.
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Absorpsi radiasi inframerah dapat mengeksitasi energi vibrasi molekul menjadi
tingkat yang lebih tinggi. Untuk dapat diabsorpsi, molekul harus mengalami
perubahan momen dipol karena vibrasi. Daerah radiasi inframerah spektroskopi
berkisar dari 12800-10 cm™, dengan bilangan gelombang 128000-4000 cm?,
daerah inframerah dekat (12800-4000 cm™), daerah inframerah tengah (4000-200
cm™), dan daerah inframerah jauh (200-10 cm). Daerah inframerah antara 400
dan 800 cm™ adalah yang paling sering digunakan, dan biasanya disebut sebagai

daerah inframerah tengah (Khopkar, 2008).
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Gambar 9. Spektra FTIR silika SCBA (Rilyanti et al., 2023)

Spektrum FTIR pada Gambar 9 mengkonfirmasi adanya gugus silanol (Si-OH)
ditunjukkan pada bilangan gelombang 3454,77 cm™ dan siloksan (Si-O-Si)
ditunjukkan pada bilangan gelombang 1641,52 hingga 1100 cm™ , sedangkan pita
serapan yang muncul pada bilangan gelombang 792,73 cm-! menunjukkan adanya
vibrasi simetri —O-Si—O dan —O-Al-O serta vibrasi tekuk dari O-Si—O yang
ditunjukkan pada bilangan gelombang 460,78 cm™ pada silika abu ampas tebu
(Rilyanti et al., 2023).
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2.12.5 Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS)

Untuk mengetahui karakteristiknya, DME yang dihasilkan dari reaksi dehidrasi
metanol dikarakterisasi dengan menggunakan GC-MS untuk menganalisis
komposisinya dan sifat fisiknya. Karena sampel didistribusikan di antara fasa
diam dan fasa gerak, kromatografi gas biasanya digunakan untuk memisahkan
campuran kimia menjadi masing-masing komponennya. Fasa gerak kromatografi
gas adalah gas, dan fasa diamnya adalah padatan atau cairan. Fasa gerak
membawa campuran untuk terpisah menjadi masing-masing komponennya.
Jumlah waktu relatif yang dibutuhkan oleh masing-masing komponen untuk
berada dalam fase diam akan menentukan pemisahan komponen (Sparkman et al.,
2011). Prinsip MS adalah pengionan senyawa kimia untuk menghasilkan molekul

bermuatan atau fragmen molekul dan mengukur rasio massa/muatan.

Spektroskopi massa diperlukan untuk mengidentifikasi senyawa sebagai penentu
rumus molekul dan bobot molekul. Penembakan elektron berenergi tinggi akan
mengionisasi molekul, menghasilkan ion dengan muatan positif. lon ini kemudian
bergerak menuju medan magnet dengan kecepatan tinggi. Menurut David (2005),
ion akan dibelokkan oleh medan magnet atau listrik agar mereka dapat mengukur
bobot molekulnya sendiri dan semua fragmen yang dibuat. Kemudian, ketika ion
mengenai permukaan atau dilewatkan, detektor akan menghitung muatan yang
terinduksi atau arus yang dihasilkan dengan melakukan scanning massa.
Kemudian, ia akan menghitung jumlah ion sebagai perbandingan massa terhadap

muatan (m/e).

Analisis hasil sintesis DME diidentifikasi menggunakan instrumen GC MS.
Menurut Rostamizadeh dan Yaripour (2017), analisis GC merupakan metode
utama untuk memantau reaksi dehidrasi metanol karena produk yang dihasilkan

yakni DME merupakan senyawa ringan dan mudah menguap.
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Gambar 10. Spektrum massa DME (Deshpande et al., 2016)
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Setelah komponen terpisahkan oleh GS, MS digunakan untuk mengenali identitas
molekul melalui pola fragmentasi ion (m/z). spektrum MS dari DME ditunjukkan
pada Gambar 10. GC-MS adalah kombinasi tepat untuk mengofirmasi
pembentukan DME dari metanol. Analisis GC-MS akan menyajikan dua data
yaitu melalui kromatogram yang berasal dari hasil analisis kromatografi gas (GC)

dan spektum massa dari hasil analisis spektroskopi massa (MS).



I11. METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat

Penelitian ini dilakukan pada bulan Oktober 2024 sampai Agustus 2025 di
Laboratorium Kimia Anorganik/Fisik Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan
Alam Universitas Lampung. Karakterisasi sampel menggunakan XRF dilakukan
di Laboratorium Terpadu Instrumen Jurusan Kimia FMIPA Universitas Negeri
Padang, XRD dilakukan di Laboratorium Terpadu Instrumen Universitas Negeri
Padang, FTIR dilakukan di UPA Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi
Teknologi Universitas Lampung, SEM dilakukan di UPA Laboratorium Terpadu
dan Sentra Inovasi Teknologi Universitas Lampung. GC-MS dilakukan di UPT

Laboratorium Terpadu Universitas Islam Indonesia.

3.2 Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan dalam prosedur penelitian ini antara lain: XRD
PANanytical, XRF PANalytical Epsilon 3, FTIR Agilent Cary 630, SEM tipe
ZEISS EVO MA 10, GC-MS Shimadzu QP 2010 SE, neraca analitik, gelas ukur,
termometer, buret, pipet tetes, gelas kimia, Erlenmeyer, hotplate stirrer, oven,
tanur, hotplate, batang pengaduk, corong kaca, loyang, saringan, mortal dan alu,
botol polipropilen, cawan krus, kaca arloji, statif dan klem, spinbar, dan

seperangkat teflon autoklaf.

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain: ampas tebu,
metanol, etanol, titanium dioksida (TiO2), LUDOX, aluminum hidroksida
(Al(OH)z3), asam nitrat teknis (HNOs 2,5% dan 10%), NaOH 2M, kertas saring,
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ammonium nitrat (NH4sNO3 99%), larutan natrium hidroksida sintesis (NaOH
50%), TPA-Br, HCI 1M, oil bath, dan akuades.

3.3 Prosedur Penelitian

3.3.1 Ekstraksi Silika dari Ampas Tebu

Ampas tebu yang dibeli dari PT. Sweet Indo Lampung (SIL) yang terletak di
Tulang Bawang, Lampung, dicuci dan dibakar untuk menghasilkan abu ampas
tebu yang dikenal sebagai SCBA. Tahap pertama, 10 g serat ampas tebu kering
yang telah diayak dan dipisahkan dari pasir dicuci dengan direndam dalam larutan
HNOs 2,5% 250 mL (rasio 1:25). Kemudian dipanaskan menggunakan hotplate
pada suhu 80 °C, dan kemudian didinginkan sampai suhu ruang. Setelah itu,
ampas tebu dibilas dengan akuades hingga pH netral, disaring, dan dikeringkan
dalam oven pada suhu 80 °C. Setelah itu, ampas tebu kering dibakar

menggunakan tanur pada suhu 600 °C selama 5 menit.

Silika diekstraksi dengan mencampurkan 5 g SCBA yang dihasilkan dari
pembakaran dengan 125 mL larutan NaOH 2 M, dipanaskan di hotplate pada suhu
80 °C sambil diaduk selama sekitar 1 jam. Campuran dibiarkan pada suhu ruang
selama 24 jam untuk mengoptimalkan proses ekstraksi, lalu filtratnya disaring
menggunakan Kkertas saring. Filtrat yang diperoleh ditambahkan larutan HNOs
10% secara bertahap hingga mencapai pH 7 dan membentuk hidrogel silika.
Hidrogel dibiarkan selama 48 jam untuk memaksimalkan pembentukan gel.
Setelah itu, gel didekantasi, dicuci dengan akuades panas, dan dikeringkan dalam
oven pada suhu 80 °C selama 24 jam. Padatan silika yang dihasilkan digerus
dengan mortar hingga halus.

Sebanyak 1 g silika yang didapatkan kemudian dicuci dengan 20 mL larutan HCI
1 M dalam wadah polipropilen. Selanjutnya, dimasukkan ke wadah yang berisi oil
bath dan dipanaskan pada suhu 60-85 °C selama 3 jam dengan pengadukan
konstan. Hasil yang diperoleh didinginkan dengan cara direndam pada air dingin

lalu diuapkan menggunakan oven pada suhu 60 °C. Serbuk yang dihasilkan dicuci
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dengan akuades sampai pH 7 dan dioven lagi pada suhu 60 °C selama 12 jam.
Silika yang didapatkan selanjutnya dikarakterisasi dan dijadikan prekursor untuk

sintesis ZSM-5 menggunakan metode hidrotermal (Hastriana, 2017).

3.3.2 Karakterisasi Silika Hasil Ekstraksi

Silika yang diperoleh dari proses ekstraksi dianalisis menggunakan XRF untuk
mengetahui komposisi senyawa yang dihasilkan. Analisis menggunakan FTIR
dilakukan untuk mengidentifikasi gugus fungsi yang menyusun kerangka silika,
seperti gugus silanol Si-OH dan siloksan Si-O-Si. Selain itu, analisis XRD juga
dilaksanakan untuk menentukan fase silika hasil ekstraksi serta mengukur tingkat

kristalinitasnya.

3.3.3 Sintesis Benih ZSM-5

Benih ZSM-5 pada penelitian ini digunakan sebagai cetakan yang akan menjadi
situs nukleasi awal tempat prekursor amorf membentuk struktur kerangka ZSM-5
sehingga memperpendek waktu induksi dan mempercepat proses kristalisasi
(Kadja et al., 2021). Sintesis benih ZSM-5 dalam penelitian ini dilakukan melalui
metode hidrotermal menggunakan silika LUDOX dan alumina AI(OH)s sebagai
sumbernya. Rasio molar reaktan yang digunakan untuk sintesis benih ZSM-5
adalah 1 SiOz: 0,248 Al(OH)s: 0,229 NaOH: 0,240 TPABr: 30,00 H20. Secara
rinci komposisi molar dari masing-masing pereaksi dapat dilihat pada Tabel 2 dan
Tabel 3.

Tabel 2. Komposisi molar pereaksi benih ZSM-5

Komposisi SiO2 NaOH H20 Al(OH)s  TPABr
Molar 1 0,229 30 0,248 0,240
M/E (g/mol) 60 40 18 78 266,260
p (g/mL) - - -

W (g) 60 9,173 540 19,344 63,90
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Tabel 3. Perhitungan komposisi molar pereaksi benih ZSM-5

Bahan Massa p Kemurnian M/W Massa

untuk 1 Autoklaf (g/mL) (%) (g/mol) (9) (©)
SiO2 (LUDOX) - 100 60 150 7,656
Al(OH)3 - 100 78 9,672 0,493
NaOH 50% (w/v) 1,515 50 40 18,347 0,936
TPABr - 100 266,26 63,902 3,262

H-O dari NaOH - - - 9,173 -
H-O ditambahkan - - 18 530,83 27,093

Untuk sintesis benih ZSM-5, tahap pertama adalah membuat larutan A dengan
melarutkan 0,4937 g AI(OH)3 dan 0,936 g NaOH 50% dalam 9,031 g H-O, yang
diaduk terus-menerus selama 1 jam. Selain itu, larutan B dibuat dengan
melarutkan 7,656 g LUDOX dalam 9,031 g H20, juga diaduk selama 1 jam.
Selanjutnya, larutan A dan B dicampurkan dengan pengadukan selama 30 menit
untuk menghasilkan larutan C. Setelah homogen, 3,262 g TPABTr yang telah
dilarutkan dalam 9,031 g H>O ditambahkan ke larutan C dan diaduk selama 90
menit pada suhu ruang. Campuran kemudian dipindahkan ke teflon autoklaf untuk
proses Kristalisasi hidrotermal pada suhu 170 °C selama 120 jam. Setelah
kristalisasi, produk dicuci dengan akuades dan dikeringkan pada suhu 60 °C
sampai kering. Produk akhir berupa benih ZSM-5 dalam bentuk padatan. Sebelum
digunakan, benih ZSM-5 hasil sintesis ini melalui proses kalsinasi dengan
dipanaskan dalam tanur pada suhu 550 °C selama 6 jam untuk menghilangkan
template organik dan membuka pori-pori dalam benih ZSM-5 (Lestari, 2018).

3.3.4 Sintesis ZSM-5

Dalam penelitian ini, dilakukan sintesis katalis ZSM-5 dengan dua jenis sumber
silika, yaitu silika LUDOX dan silika dari SCBA. ZSM-5 silika LUDOX pada
penelitian ini disintesis untuk dibandingkan kinerjanya sebagai ZSM-5 silika
komersial dengan ZSM-5 dari silika SCBA hasil ekstraksi. Perbandingan ini
dilakukan untuk mengetahui sejauh mana perbedaan sumber silika mempengaruhi

kinerja katalitiknya.
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3.3.4.1 Sintesis ZSM-5 sumber silika LUDOX

Sintesis ZSM-5 sumber silika komersial dalam penelitian ini dilakukan melalui
metode hidrotermal menggunakan silika LUDOX dan alumina AI(OH)3 sebagai
sumbernya. Rasio molar reaktan yang digunakan untuk sintesis benih ZSM-5
adalah 1 SiOz: 0,248 Al(OH)s: 0,229 NaOH: 0,240 TPABr: 30,00 H20. Secara
rinci komposisi molar dari masing-masing pereaksi dapat dilihat pada Tabel 4 dan
Tabel 5.

Tabel 4. Komposisi molar pereaksi ZSM-5 sumber silika LUDOX

Komposisi SiO> NaOH H20 Al(OH)s  TPABr
Molar 1 0,229 30 0,248 0,240
M/E (g/mol) 60 40 18 78 266,26
p (g/mL) - - - -
W (9) 60 9,173 540 19,344 63,90

Tabel 5. Perhitungan komposisi molar pereaksi ZSM-5 sumber silika LUDOX

Bahan Massa p Kemurnian  M/W Massa (Q)*
untuk 1 Autoklaf (g/mL) (%) (g/mol) (9) g
SiO2 (LUDOX) - 100 60 150 7,656
AI(OH)3 - 100 78 9,672 0,493
NaOH 50% (w/v) 1,515 50 40 18,347 0,936
TPABr - 100 266,26 63,902 3,262
H-O dari NaOH - - - 9,173 -
H.O ditambahkan - - 18 530,83 27,093

Untuk sintesis ZSM-5 sumber silika LUDOX, tahap pertama adalah membuat
larutan A dengan melarutkan 0,4937 g Al(OH)s dan 0,936 g NaOH 50% dalam
9,031 g H20, yang diaduk terus-menerus selama 1 jam. Selain itu, larutan B
dibuat dengan melarutkan 7,656 g LUDOX dalam 9,031 g H-O, juga diaduk
selama 1 jam. Selanjutnya, larutan A dan B dicampurkan dengan pengadukan
selama 30 menit untuk menghasilkan larutan C. Setelah homogen, 3,262 g TPABr
yang telah dilarutkan dalam 9,031 g H>O ditambahkan ke larutan C dan diaduk
selama 90 menit pada suhu ruang. Campuran kemudian dipindahkan ke teflon

autoklaf untuk proses kristalisasi hidrotermal pada suhu 170 °C selama 120 jam.
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Setelah kristalisasi, produk dicuci dengan akuades dan dikeringkan pada suhu 60
°C sampai kering. Produk akhir berupa ZSM-5 sumber silika LUDOX dalam
bentuk padatan. Sebelum digunakan, ZSM-5 sumber silika LUDOX hasil sintesis
ini melalui proses kalsinasi dengan dipanaskan dalam tanur pada suhu 550 °C
selama 6 jam untuk menghilangkan template organik dan membuka pori-pori
dalam ZSM-5 sumber silika LUDOX (Lestari, 2018).

3.3.4.2 Sintesis ZSM-5 silika SCBA

Sintesis ZSM-5 dilakukan menggunakan metode hidrotermal dengan sumber
silika dari SCBA sebagai kontrol. ZSM-5 disintesis dengan perbandingan molar
reaktan 1 SiO2: 0,067 Al>Os: 0,250 NaOH: 30 H20 (Salis, 2022). Rincian
komposisi molar dari masing-masing reaktan dapat dilihat pada Tabel 6 dan Tabel
7.

Dalam proses sintesis ZSM-5 silika SCBA, sebanyak 1,153 g NaOH 50%
dimasukkan ke dalam botol polipropilen, lalu ditambahkan 3,875 g silika SCBA
yang telah dilarutkan dalam H.O sesuai pengukuran. Silika SCBA yang larut
kemudian dicampurkan dengan NaOH 50% dan diaduk menggunakan magnetic
stirrer selama 1 jam pada suhu 80 °C. Setelah itu, gel yang terbentuk ditambahkan
dengan benih ZSM-5 sebanyak 15% dari berat silika SCBA, perhitungan jumlah
benih yang digunakan terdapat pada Lampiran 1. Lalu diaduk kembali selama 1
jam pada suhu 80 °C. Gel selanjutnya dipindahkan ke dalam teflon autoklaf untuk
disintesis secara hidrotermal pada suhu 180 °C selama 144 jam. Produk yang
dihasilkan disaring dan dicuci dengan akuades hingga bersih, kemudian
dikeringkan dalam oven pada suhu 90 °C selama 2 jam. Sebelum digunakan
sebagai katalis, produk padatan berwarna putih dikalsinasi pada suhu 550 °C

selama 5 jam.
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Tabel 6. Komposisi pereaksi molar untuk sintesis ZSM-5 silika SCBA

Komposisi SiO2 NaOH H20 Al203
Molar 1 0,250 30 0,080
M/W (g/mol) 60 40 18 102
p (g/mL) - - - -
W () 60 10 540 8,137

Tabel 7. Perhitungan molar pereaksi untuk sintesis ZSM-5 silika SCBA

Bahan Massa untuk p Kemurnian M/W  Massa (9)*
1 Autoklaf (g/mL) (%) (g/mol) (9)

SiO; (SCBA) - 89 60 115,07 3,875
Al;O3 (SCBA) - 6 102 - -
NaOH 50% (w/v) 1,515 50 40 18,35 1,153

TPABr - 100 266,26 63,9 0
H20 dari NaOH - - 18 9,17 -
H->O ditambahkan - - 18 530,83 30,546

3.3.5 Karakterisasi ZSM-5

Hasil sintesis ZSM-5 selanjutnya dikarakterisasi menggunakan XRD untuk
mengidentifikasi jenis fase dan kristalinitas zeolit yang dihasilkan. SEM
digunakan untuk menganalisis morfologi kristal zeolit. Selain itu, XRF digunakan

untuk menganalisis kandungan ZSM-5 dan menghitung rasio Si/Al ZSM-5.

3.3.6 Persiapan Katalis

3.3.6.1 Katalis H-ZSM-5

Sebelum dilakukan uji katalitik, ZSM-5 hasil sintesis dari sumber silika LUDOX
dan silika SCBA diperlakukan prosedur ion exchange menggunakan NHsNO3z 2 M
untuk mengaktifkan situs asam Lewis dan Bronsted-Lowry pada ZSM-5.
Sebanyak 2 g katalis ZSM-5 dicampur dengan 20 mL larutan NHsNO3 2 M,
kemudian diaduk dan dipanaskan pada suhu 80 °C selama 48 jam, dengan
penggantian larutan NH4sNOs 2 M setiap 24 jam. Campuran tersebut kemudian

disaring dan dicuci dengan akuades, lalu dikeringkan dalam oven pada suhu 80 °C
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selama 24 jam dan dikalsinasi pada suhu 550 °C selama 6 jam. Hasil pertukaran
ion ini disebut H-ZSM-5.

3.3.6.2 Katalis Ti/H-ZSM-5

H-ZSM-5 yang dihasilkan dari proses ion exchange selanjutnya mengalami
perlakuan impregnasi dengan logam Ti. Sebanyak 1 g H-ZSM-5 dimasukkan ke
dalam 10 mL pelarut dan TiO2 dengan konsentrasi 5%, sesuai dengan prosedur
yang diikuti oleh Mergenbayeva et al. (2024), kemudian diaduk pada suhu ruang
selama 3 jam. Setelah itu, sampel dicuci dengan akuades hingga mencapai pH
netral dan dikeringkan selama 12 jam pada suhu 100 °C. Sampel dikalsinasi pada
suhu 550 °C selama 6 jam (Nurjanah, 2019).

3.3.7 Karakterisasi Ti/H-ZSM-5

ZSM-5 yang dihasilkan dari pertukaran ion dan impregnasi dengan Ti kemudian
dikarakterisasi menggunakan XRF untuk mengetahui komposisi senyawa dan

kandungan logam Ti yang terdapat pada Ti/H-ZSM-5 sebagai perbandingan.

3.3.8 Uji Aktivitas Katalitik

Aktivitas katalitik dari hasil sintesis H-ZSM-5 dan Ti/H-ZSM-5 pada penelitian
ini diujikan pada reaksi dehidrasi metanol menjadi DME. Mengacu pada
penelitian yang telah dilakukan oleh Kriprasertkul and Witoon (2022), katalis
hasil sintesis masing-masing sebanyak 0,3 g dicampurkan dengan 8 mL metanol
ke dalam teflon autoklaf berukuran 100 mL, kemudian dimasukkan ke dalam
oven. Reaksi dehidrasi dilakukan selama 3 jam pada suhu 180 °C, kemudian
setelah proses dehidrasi selesai, larutan tersebut didinginkan dan dipisahkan dari
endapannya menggunakan kertas saring. Filtrat yang didapat kemudian digunakan

untuk analisis menggunakan GC-MS.



V. SIMPULAN DAN SARAN

5.1 Simpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan maka dapat diperoleh simpulan

sebagai berikut.

1. Silika SCBA berhasil diekstraksi dengan rasio Si/Al sebesar 7,373 yang
didominasi berfasa amorf serta memiliki gugus fungsi khas seperti silanol dan
siloksan.

2. ZSM-5silika LUDOX dan silika SCBA berhasil disintesis ditandai dengan
kesesuaian difraktogram ZSM-5 MFI standar dengan persentase kristalinitas
sebesar 77,81%, dan 68,86%.

3. Morfologi ZSM-5 silika SCBA menunjukkan distribusi ukuran partikel yang
relatif homogen berbentuk bulky dengan ukuran rata-rata 4,61 pm.

4. Analisis komposisi Ti/H-ZSM-5 hasil sintesis menunjukkan bahwa rasio Si/Al
Ti/H-ZSM-5 silika LUDOX dan silika SCBA masing-masing 12,47 dan 10,37,
setelah diimpregnasi kandungan Ti terukur masing-masing 6,028% dan
6,179%.

5. Katalis H-ZSM-5 tanpa impregnasi menghasilkan rendemen DME 73,20%
dengan selektivitas 100%, sedangkan Ti/H-ZSM-5 LUDOX menghasilkan
rendemen 51,39% dengan selektivitas 85,78% dan Ti/H-ZSM-5 SCBA
43,92% dengan selektivitas 97,02%
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5.2 Saran

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan perlu dilakukan optimasi kondisi uji
katalitik yang diperluas dengan variasi suhu, waktu, dan rasio metanol terhadap
katalis guna memperoleh data yang lebih akurat. Penelitian lanjutan dapat
mengkayji pengaruh variasi impregnasi jenis logam untuk mengetahui pengaruhnya

terhadap aktivitas katalitiknya.
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