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“Tiada balasan untuk kebaikan kecuali kebaikan (pula)” 

(terjemahan Surat Ar-Rahman ayat 60)*)1 

  

                                                           
*) Departemen Agama Republik Indonesia. 2009. Al Quran dan Terjemahannya for Women 

Aisyah. Bandung: PT Sygma Examedia Arkanleema.  RI. 2009. Al-Quran dan Terjemah Special 

for Woman. Bandung: PT Sygma Examedia Arkanleema. 
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Dispersi logam yang tinggi pada material pengemban akan memperbanyak 

jumlah situs aktif katalis yang akan meningkatkan laju reaksi katalitik. Salah satu 

upaya mengoptimalkan kinerja bahan katalis yakni dengan memaksimalkan 

dispersi Mo pada permukaan silika melalui modifikasi konsentrasi pemuatan Mo 

pada silika dan variasi suhu kalsinasi. Pada penelitian ini akan dilakukan sintesis 

katalis dengan variasi konsentrasi 5, 10, 15% Mo/SiO2 melalui metode impregnasi 

yang dikalsinasi pada variasi suhu kalsinasi 110°C, 300°C dan 500°C. Impregnasi 

dilakukan dengan cara merendam silika ke dalam larutan garam heksaamonium 

heptamolibdat tetrahidrat (NH4)6Mo7O24.4H2O (AHM). Katalis Mo/SiO2 hasil 

sintesis dikarakterisasi menggunakan XRD (X-ray Difraction) untuk mengetahui 

profil dispersi spesies Mo di atas permukaan silika dan analisis FTIR untuk 

mengetahui perubahan gugus fungsi pada silika setelah diimpregnasi dengan 

prekursor Mo, mengkonfirmasi keberhasilan impregnasi spesies Mo pada silika 

dan mengetahui kapasitas dispersi spesies logam pada material pengemban.  

Hasil katalis yang preparasi pada penelitian ini menunjukkan peningkatan 

intensitas warna dengan meningkatnya konsentrasi Mo pada silika yang 

mengindikasikan bahwa semakin banyaknya spesies Mo pada sampel. 

Peningkatan suhu kalsinasi 110°C → 300°C → 500°C menghasilkan perubahan 

warna pada serbuk Mo/SiO2 dari hijau-kekuningan → biru keabu-abuan → putih 

yang dapat dihubungkan dengan terbentuknya spesies tertentu dari hasil 

dekomposisi AHM sebagai prekursor Mo pada suhu kalsinasi yang berbeda. 

Silika yang telah diimpregnasi dengan spesies Mo menghasilkan puncak pita baru 

milik vibrasi Mo-O-Si, Mo=O terminal dan Mo-O-Mo yang mengkonfirmasi 

keberhasilan penyatuan molibdenum pada silika. Penyatuan spesies Mo pada 
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kerangka silika mempengaruhi vibrasi Si-O-Si (~1090 cm-1) ulur asimetris dengan 

menghasilkan pita shoulder. Karakterisasi FTIR juga dapat digunakan untuk 

mengetahui kapasitas dispersi spesies Mo pada silika berdasarkan penurunan 

intensitas pita gugus –OH pada sampel. Penurunan intensitas –OH silanol 

mengindikasikan semakin berkurangnya gugus –OH karena digunakan untuk 

bereaksi dengan spesies Mo. Secara keseluruhan menunjukkan bahwa persentase 

gugus –OH (silanol) dari silika merck mengalami penurunan dari 100% hingga 

mencapai persentase terendah pada 31,6%. Persentase gugus –OH silanol pada 

sampel Mo/SiO2 yang dikalsinasi pada 110°C dan 300°C mengalami peningkatan 

seiring dengan meningkatnya konsentrasi karena adanya tambahan kontribusi 

gugus –OH yang berasal dari spesies oksida molibdenum yang mengikat –OH. 

Peningkatan suhu kalsinasi hingga 500°C menurunkan persentase –OH seiring 

dengan meningkatnya konsentrasi sampel, yang disebabkan oleh dehidroksilasi 

akibat peningkatan suhu kalsinasi dan dekomposisi AHM sebagai prekursor Mo 

membentuk MoO3.  

Peningkatan konsentrasi hingga 10%Mo/SiO2 dan 15%Mo/SiO2 pada suhu 

kalsinasi 500°C telah menghasilkan puncak yang bersesuaian dengan kristal α-

MoO3 orthorombik, yang mengindikasikan molibdenum kurang terdispersi pada 

silika. Kesesuaian struktur α-MoO3 orthorombik pada sampel 10%Mo/SiO2 

(kalsinasi 500°C) ditunjukkan oleh bidang [021] yang sesuai dengan puncak 

mayor difraksi 2θ = 12,8°. Kesesuaian struktur α-MoO3 orthorombik pada 

sampel 15%Mo/SiO2 (kalsinasi 500°C) ditunjukkan oleh bidang-bidang kisi 

[021], [110], [040], [021], [101], [111], [150] yang sesuai dengan puncak difraksi 

2θ = 12,8°; 23,2°; 25,7°; 27,3°; 33,7°; 35,5°; 38,9°. 
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BAB 1. PENDAHULUAN 

  

1.1 Latar Belakang 

Konversi gliserol sebagai produk samping dari pembuatan biodiesel 

menjadi produk lain yang lebih bernilai tinggi seperti 1,3-propanadiol adalah hal 

yang sangat penting karena peningkatan produksi biodiesel telah membuat harga 

gliserol mentah dan murni mengalami penurunan. Berdasarkan laporan USA 

tahun 2007 harga gliserol murni turun dari $1,50/Kg menjadi $0,66/Kg dan 

gliserol mentah turun dari $0,55/Kg menjadi $0,11/Kg (Lee dkk., 2015). Katalis 

yang telah banyak digunakan untuk konversi gliserol menjadi 1,3-propanadiol 

melalui reaksi hidrogenolisis adalah metal supported catalyst berbasis logam 

mulia Pt, Ir, Rh  dan Pd (Lee dkk., 2015;  Kurosaka dkk., 2008; Nakagawa dkk., 

2011). Untuk menghindari mahalnya biaya produksi karena penggunaan logam 

mulia yang mahal maka perlu digunakan jenis logam lain yang harganya lebih 

murah yakni logam Mo (Molibdenum). Shozi dkk., (2016) telah berhasil 

mengkonversi gliserol menjadi 1,3-propanadiol melalui reaksi hidrogenolisis 

menggunakan katalis Mo/SiO2. 

Mo/SiO2 adalah katalis heterogen berjenis metal supported catalyst yang 

terdiri dari dua komponen yaitu Mo dan silika (Shozi dkk., 2016). Mo adalah 

unsur logam transisi golongan VIB yang berperan sebagai situs aktif katalis dan 

bertanggung jawab terhadap reaksi yang terjadi (Perego dan Villa, 1997). Silika 

berperan sebagai material pengemban yang menjadi tempat menempelnya logam 

sehingga logam dapat terdistribusi merata, terpisah satu sama lain oleh komponen 

pengemban dan mencegah terjadinya aglomerasi (Perego dan Villa, 1997). Silika 

dapat dijadikan pengemban karena stabil secara termal, mudah didapatkan, 

harganya murah dan memiliki luas permukaan yang besar (Husni dan Fikri, 

2006).  

Katalis menyediakan situs aktif untuk mempercepat pembentukan produk 

melalui jalur mekanisme reaksi alternatif dengan energi aktivasi yang lebih rendah   
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dari pada tanpa penggunaan katalis (Perego dan Villa, 1997). Dispersi spesies 

logam pada permukaan pengemban adalah salah satu parameter dalam 

mengoptimalkan kinerja katalis.  Persebaran logam yang tinggi pada permukaan 

pengemban akan memperbanyak jumlah situs aktif katalis (Wang dkk., 2015; 

Prasetyoko dkk., 2016). Meningkatnya jumlah situs aktif akan meningkatkan laju 

reaksi katalitik (Trisunaryati dkk, 2005). Distribusi logam dapat dikarakterisasi 

dengan XRD. Distribusi logam yang merata ditandai dengan hanya munculnya 

puncak yang berasal dari material pengemban pada difraktogram. Sementara 

kemunculan puncak-puncak spesies logam menandakan bahwa logam 

teraglomerasi membentuk kisi kristal dan kurang terdispersi (Wang dkk., 2015; 

Miao dkk., 2010).  

Suhu kalsinasi dan konsentrasi pemuatan logam pada suatu jenis material 

pengemban dapat mempengaruhi profil distribusi logam pada material pengemban 

berdasarkan difraktogram XRD. Shozi dkk. (2016) melaporkan bahwa 

difraktogram 10%MoO3/SiO2 pada kalsinasi 550°C telah menghasilkan puncak 

kristal MoO3. Difraktogram katalis 1 dan 4%MoO3/SiO2 hanya memperlihatkan 

puncak silika amorf sementara 8 dan 16%MoO3/SiO2 memperlihatkan puncak 

kristal MoO3 pada kalsinasi 550°C (Liu dkk., 2007). Pengaruh konsentrasi 

pemuatan logam juga dapat terlihat pada MoO3 yang diembankan pada alumina 

dimana difraktogram katalis 30%MoO3/Al2O3 pada kalsinasi 600°C menghasilkan 

puncak dari MoO3 dan peningkatan konsentrasi katalis hingga 35%MoO3/Al2O3 

pada suhu kalsinasi yang sama menghasilkan puncak dari spesies Al2(MoO4)3  

(Wang dkk., 2012). Sementara itu efek suhu kalsinasi yang berbeda pada 

25%Mo/Al2O3 hanya menghasilkan puncak milik γ-Al2O3 pada kalsinasi 500°C 

dan 600°C namun pada kalsinasi 700°C telah menghasilkan puncak spesies 

Al2(MoO4)3 (Wang dkk., 2012).  

Keberhasilan pemuatan logam pada material pengemban dapat 

dikarakterisasi menggunakan FTIR yang ditandai dengan munculnya puncak pita 

vibrasi baru yang berasal dari ikatan atom logam dengan atom dari material 

pengemban (Wang dkk., 2015). Selain itu karakterisasi FTIR juga dapat 

digunakan untuk mengetahui kapasitas dispersi spesies logam pada material 
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pengemban. Penentuan kapasitas dispersi menggunakan FTIR dapat dievaluasi 

berdasarkan penurunan intensitas pita gugus –OH pada sampel. Contohnya yaitu 

terjadinya penurunan intensitas pita dari gugus hidroksil setelah titanium silikat 

diimpregnasi dengan WO3 dan intensitasnya semakin menurun dengan 

meningkatnya konsentrasi pemuatan WO3 pada titanium silikat karena semakin 

banyaknya gugus –OH yang hilang setelah digunakan bereaksi dengan WO3 

(Prasetyoko dkk., 2016).  

Salah satu upaya mengoptimalkan kinerja bahan katalis yakni dengan 

memaksimalkan dispersi logam pada permukaan material pengemban melalui 

modifikasi konsentrasi pemuatan logam pada pengemban dan variasi suhu 

kalsinasi. Hingga saat ini 16%MoO3/SiO2 adalah konsentrasi terendah yang 

menghasilkan puncak kristal MoO3 pada kalsinasi 550°C. Pengaruh variasi 

konsentrasi 5, 10, 15%Mo/SiO2 pada variasi suhu kalsinasi dibawah 550°C 

terhadap profil dispersi logam pada permukaan silika belum diteliti. Sehingga 

pada penelitian ini akan dilakukan sintesis katalis 5, 10, 15% Mo/SiO2 melalui 

metode impregnasi yang dikalsinasi pada variasi suhu 110°C, 300°C dan 500°C 

yang karakterisasi dengan XRD dan FTIR. Impregnasi dilakukan dengan cara 

merendam silika ke dalam larutan garam heksaamonium heptamolibdat tetrahidrat 

(NH4)6Mo7O24.4H2O (AHM) (Shozi dkk., 2016; Wang dkk., 2012; Heracleous 

dkk., 2003). Katalis Mo/SiO2 hasil sintesis pada penelitian ini dikarakterisasi 

menggunakan XRD (X-ray Difraction) untuk mengetahui profil dispersi spesies 

Mo di atas permukaan silika dan analisis FTIR untuk mengetahui perubahan 

gugus fungsi pada silika setelah diimpregnasi dengan prekursor Mo, 

mengkonfirmasi keberhasilan impregnasi spesies Mo pada silika dan mengetahui 

kapasitas dispersi spesies logam pada material pengemban. 

1.2 Rumusan Masalah 

Berdasarkan uraian latar belakang di atas, rumusan masalah dalam 

penelitian ini adalah sebagai berikut: 

1. Bagaimana pengaruh variasi konsentrasi dan suhu kalsinasi pada katalis 

Mo/SiO2 hasil sintesis berdasarkan karakterisasi FTIR? 
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2. Bagaimana pengaruh variasi konsentrasi dan suhu kalsinasi pada katalis 

Mo/SiO2 hasil sintesis berdasarkan karakterisasi XRD? 

1.3 Tujuan Penelitian 

Tujuan pada penelitian ini adalah sebagai berikut: 

1. Mengetahui pengaruh variasi konsentrasi dan suhu kalsinasi kalsinasi pada 

katalis Mo/SiO2 hasil sintesis berdasarkan karakterisasi FTIR.  

2. Mengetahui pengaruh variasi konsentrasi dan suhu kalsinasi pada katalis 

Mo/SiO2 hasil sintesis berdasarkan karakterisasi XRD. 

1.4 Batasan Masalah 

Batasan masalah dalam penelitian ini adalah sebagai berikut: 

1. Silika yang digunakan pada penelitian adalah silika merck. 

2. Sintesis Mo/SiO2 dilakukan melalui metode impregnasi dengan waktu 

impregnasi 12 jam pada suhu ruang. 

3. Kalsinasi setiap sampel dilakukan selama 5 jam. 

1.5 Manfaat Penelitian 

Penelitian ini diharapkan dapat digunakan untuk: 

1. Memberikan informasi mengenai profil dispersi katalis spesies Mo pada 

silika berdasarkan karakterisasi XRD dan FTIR.  

2. Bahan katalisator dalam hidrogenolisis gliserol menjadi produk turunannya 

pada penelitian selanjutnya. 
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1 Katalis 

Katalis adalah suatu zat yang berfungsi untuk meningkatkan laju reaksi 

termodinamika namun tidak mengubah posisi kesetimbangan termodinamika. 

Katalis tidak mengubah arah kesetimbangan kimia, tetapi ia mengubah laju reaksi 

langsung dan reaksi balik, sehingga memudahkan pencapaian keadaan 

keseimbangan yang lebih cepat. Reaksi katalitik adalah reaksi siklus. Reaktan 

yang bereaksi dengan katalis membentuk kompleks teraktivasi sehingga membuka 

jalur untuk transformasi pembentukan produk. Setelah itu katalis dilepaskan dan 

siklus selanjutnya dapat dilanjutkan. Katalis sendiri memiliki waktu hidup 

tertentu. Hal itu disebabkan deaktivasi katalis akibat dari perubahan struktur 

katalis setelah bereaksi dengan reaktan. Dalam prakteknya katalis dapat diaktifkan 

kembali atau dapat juga diganti dengan yang baru untuk melangsungkan reaksi 

berikutnya (Knözinger dan Kochloefl, 2000).  

Katalis terbagi menjadi katalis homogen dan katalis heterogen berdasarkan 

fasanya. Katalis homogen adalah katalis yang memiliki fasa yang sama dengan 

reaktannya baik berupa cair atau gas. Contoh katalis homogen adalah HCl, NaOH, 

AlCl3, NiO, ZnO dan lain-lain. Katalis heterogen adalah katalis yang memiliki 

fasa yang berbeda dengan reaktannya, contohnya alumina, silika, dan besi 

molibdat dimana fasa reaktan cair atau gas. Katalis heterogen memiliki kelebihan 

yaitu mudah dipisahkan dengan produk diakhir reaksi dibandingkan dengan 

katalis homogen (Perego dan Villa, 1997). Menurut Handoko (2003), berikut ini 

beberapa parameter yang harus diperhatikan untuk dapat menilai baik atau 

tidaknya suatu katalis: 

1. Aktivitas, yaitu kemampuan katalis untuk mengkonversi reaktan menjadi 

produk yang diinginkan. Aktivitas biasanya dinyatakan sebagai persentase 

konversi atau jumlah produk yang dihasilkan dari jumlah reaktan dalam waktu 

reaksi tertentu. 
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2. Selektivitas, yaitu kemampuan katalis mempercepat suatu reaksi diantara 

beberapa reaksi yang terjadi sehingga produk yang diinginkan dapat diperoleh 

dengan produk samping seminimal mungkin.  

3. Kestabilan, yaitu ketahanan katalis terhadap kondisi reaksi.  

4. Rendemen, yaitu jumlah produk tertentu yang terbentuk untuk setiap satuan 

jumlah reaktan yang terkonsumsi (biasanya dinyatakan dalam %berat produk). 

Selain indikator di atas, persebaran logam pada pada permukaan material 

pengemban akan memperbanyak jumlah situs aktif katalis (Wang dkk., 2015). 

Meningkatnya jumlah situs aktif akan meningkatkan laju reaksi katalitik 

(Trisunaryati dkk, 2005). Katalis dengan situs aktif yang terdistribusi merata dapat 

meningkatkan interaksi reaktan dengan katalis sehingga mengoptimumkan laju 

reaksi pembentukan produk.  

 

Gambar 2. 1 Interaksi Katalis MoO3/SiO2 dengan reaktan (Khojastehnezhad dkk., 2015)  

Katalis heterogen yang biasa digunakan adalah logam-logam transisi 

karena mengandung orbital d yang tidak terisi penuh. Kekosongan orbital d 

tersebut dapat digunakan untuk membentuk kompleks teraktivasi dengan energi 

aktivasi yang lebih rendah daripada tanpa penggunaan katalis (Ratna, 1998). 

Perbedaan energi aktivasi reaksi yang menggunakan katalis dan reaksi tanpa 

katalis ditunjukkan pada Gambar 2.2.  

 

SiO2 

MoO3 
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Gambar 2. 2 Diagram Tingkat Energi Reaksi Katalitik (Ibragimov, 2011) 

 

Mekanisme yang terjadi pada katalis heterogen secara garis besar  

melibatkan proses adsorpsi dan desorpsi. Proses adsorpsi akan membawa molekul 

reaktan menuju sisi aktif katalis dan membentuk intermediet tertentu, kemudian 

terjadi proses desorpsi atau pelepasan produk menuju lingkungan luar. Adapun 

tahapan reaksi katalitik dengan katalis heterogen adalah sebagai berikut: 

a. Difusi (transfer massa) reaktan menuju permukaan luar katalis. 

b. Difusi reaktan dari mulut pori melalui pori-pori katalis dengan segera menuju 

daerah sekitar permukaan bagian dalam katalis. 

c. Adsorpsi (fisisorpsi, kemisorpsi) reaktan pada permukaan katalis. 

d. Reaksi reaktan pada permukaan katalis. 

e. Desorpsi produk reaksi dari permukaan katalis. 

f. Difusi produk dari permukaan bagian dalam melalui pori-pori katalis menuju 

mulut pori pada permukaan luar. 

g. Difusi (transfer massa) produk dari permukaan luar katalis 

(Augustine, 1996). 
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2.2 Interaski Spesies Oksida Mo pada Permukaan Silika  

Metal supported catalyst merupakan jenis katalis heterogen yang terdiri 

dari dua komponen yaitu material pengemban dan logam. Material pengemban ini 

menyediakan luas permukaan yang tinggi dan menstabilkan dispersi komponen 

aktif (misalnya logam yang diembankan pada oksida). Fungsi pengemban cukup 

sederhana yakni untuk mencegah aglomerasi dan memungkinkan pembentukan 

partikel atau tablet kristal katalis yang terpisah satu sama lain oleh komponen 

pendukung sehingga memperbanyak jumlah situs aktif katalis. Logam berfungsi 

sebagai komponen aktif dari katalis yang paling bertanggung jawab terhadap 

reaksi kimia yang terjadi (Perego dan Villa, 1997). 

 
Gambar 2.3 Dispersi logam pada permukaan material pengemban 

 

Katalis oksida logam yang disupport pada material pengemban dirancang 

untuk memaksimalkan jumlah situs aktif. Silika amorf ideal digunakan sebagai 

pengemban katalis karena ketersediaannya yang melimpah dan harganya yang 

murah. Karakterisasi struktural pada tingkat molekul suatu spesies oksida Mo 

terisolasi yang tersebar pada silika adalah penting untuk mengurai mekanisme 

reaksi katalitik dan berguna untuk merancang katalis berkinerja tinggi. Spesies 

Molibdenum yang dicangkokkan pada silika telah menarik perhatian karena 

relevansinya dengan berbagai reaksi katalitik, termasuk dalam reaksi konversi 

gliserol menjadi 1,3-propanadiol. Karena spesies Mo bereaksi dengan gugus –OH 

permukaan silika maka sifat kelompok silanol (terisolasi, vinil, dan geminal) 

berpengaruh terhadap geometri dan stabilitas spesies Mo yang berada pada 

permukaan silika (Guezmi dkk., 2012). Berikut ini adalah kemungkinan terbesar 

model spesies Mo-oksida/silika yang didapatkan melalui pendekatan 
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termodinamika atomistik DFT secara komputasi. Situs aktif telah diusulkan 

dengan memiliki berbagai struktur, termasuk spesies permukaan dioxo yang 

terisolasi, spesies mono-okso terisolasi, dan spesies permukaan dimerik yang 

dapat dilihat pada Gambar 2.4. 

 

Gambar 2. 4 Representasi cluster dari (a) spesies monomerik Mo mono-okso; (b) spesies 

monomerik Mo di-okso; (c) spesies dimerik Mo tetra-okso, semuanya pada silika amorf 

(Guesmi dkk., 2012) 

 

Geometri logam Mo diatas pengemban silika amorf juga tergantung 

kepada jenis oksida Mo yang dihasilkan pada suhu kalsinasi tertentu. Gambar 2.5 

merupakan diagram fase (energi permukaan vs suhu) yang menunjukkan rentang 

stabilitas geometri oksida Mo yang diembankan pada silika.  

 

Gambar 2.5 Diagram fase (energi permukaan vs suhu) yang menunjukkan rentang 

stabilitas geometri oksida Mo yang diembankan pada silika(Guesmi dkk., 2012) 
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Pada suhu rendah (hingga 80 K) kelompok monokso model C diprediksi menjadi 

spesies yang dominan. Spesies yang paling stabil pada suhu yang lebih tinggi dari 

290 K adalah spesies model F. Biasanya, pusat Mo terikat dengan empat atom 

oksigen disimetri tetrahedral yang sedikit terdistorsi. Namun, Dalam beberapa 

kasus, kelompok OH permukaan terdekat membuat jembatan Mo-OH-Si dan 

membentuk koordinasi Mo menjadi 5. Spesies tetra graft ini dapat terbentuk 

apabila empat silanol berdekatan tersedia dan berinteraksi dengan spesies Mo, 

sehingga model I hanya dapat mungkin dalam situasi khusus di mana terdapat 

ketersediaan gugus silanol permukaan yang tinggi (Guesmi dkk., 2012).  

Skema silanasi pada modifikasi spesies Mo pada silika mirip dengan 

silanasi MoO3 pada zeolit H-ZM5 yang dilaporkan oleh Ding dkk. (2002). 

Silanasi MoO3 pada zeolit H-ZM5 mengurangi kepadatan situs asam pada 

eksternal permukaan H – ZSM5. Situs asam Brønsted pada permukaan zeolit 

eksternal telah terlibat dalam banyak reaksi dan situs hidroksi ini mudah diakses 

oleh reaktan. Selain itu terjadi penurunan densitas gugus hidroksil dengan 

meningkatnya suhu yang mencerminkan bahwa suhu dapat menghilangkan 

berbagai jenis spesies OH, termasuk silanol pada kerangka Al-OH, dan gugus OH 

asam vicinal di semua situs asam melalui reaksi dehidroksilasi. Pertukaran MoO3 

ke H–ZSM5 melibatkan penyebaran lapisan MoO3 pada permukaan eksternal H-

ZSM5 dan ditahan oleh lapisan kelompok OH eksternal. Lapisan-lapisan ini 

kemudian terdepolimerisasi pada suhu yang lebih tinggi untuk membentuk 

monomer dan oligomer kecil MoOx, yang bermigrasi ke saluran zeolit. Pada suhu 

yang lebih tinggi lagi, spesies (MoO2OH)+ bereaksi dengan H+ dari  gugus OH 

yang lain atau dengan spesies (MoO2OH)+ yang lain dan melepaskan molekul 

H2O untuk membentuk dimer (Mo2O5)
+2 (Ding dkk., 2002). 
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Gambar 2. 6 Spesies Mo Oksida pada H-ZSM5 (Ding dkk., 2002) 

 

 

Gambar 2. 7 Pertukaran gugus OH silanol H-ZSM5 dengan MoO3 (Ding dkk., 2001) 

2.3 Metode Impregnasi  

Metode impregnasi dibagi menjadi dua yaitu incipient wetness 

impregnation dan dipping impregnation. Incipient wetness impregnation 

merupakan tahap impregnasi dengan cara menambahkan larutan garam tetes demi 

tetes pada permukaan penyangga. Sedangkan dipping impregnation adalah 

mencelupkan atau merendam penyangga ke dalam larutan garam. Metode 

impregnasi melibatkan tiga langkah sebagai berikut (Perego dan Villa, 1997). 

(1) Menghubungkan dukungan dengan larutan impregnasi 

(2) Mengeringkan dukungan 

(3) Mengaktifkan katalis dengan kalsinasi 

Peningkatan karakteristik suatu material dapat dilakukan dengan 

menambahkan material lain sebagai pendukung. Logam atau suatu senyawa yang 

akan digunakan sebagai impreg dalam metode impregnasi dibuat terlebih dahulu. 

Kemudian bahan tersebut ditambahkan ke dalam penyangga. Sehingga akan 

menimbulkan terjadinya kontak antara pengemban dengan larutan impregnan. 

Campuran tersebut lalu dikeringkan untuk menghilangkan sisa pelarut dan 
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diaktivasi melalui proses kalsinasi, reduksi atau reaksi sejenisnya (Perego dan 

Villa, 1997).  

2.4 Interaksi Metal Support Catalyst dengan Gliserol melalui Reaksi 

Hidrogenolisis  

Reaksi Hidrogenolisis adalah salah satu jenis reaksi reduksi melalui 

disosiasi ikatan C-C dan C-O pada gliserol dan penambahan hidrogen (Kurosaka 

dkk., 2008). Karena hidrogenolisis gliserol menggunakan hidrogen sebagai salah 

satu reaktan maka katalis untuk hidrogenolisis harus memiliki kemampuan untuk 

mengaktifkan hidrogen dan permukaan logam telah diketahui dapat mengaktifkan 

hidrogen (Kurosaka dkk., 2008). Kaneda et al. mengusulkan mekanisme reaksi 

hidrogenolisis gliserol menggunakan katalis Pt-W-Al. Gliserol diadsorpsi pada 

situs asam dari situs Al-OH membentuk suatu spesies alkoksida. Protonasi 

alkoksida dan dehidrasi berturut-turut menghasilkan karbokation sekunder. 

Spesies hidrida yang dihasilkan oleh disosiasi heterolitik H2 pada permukaan Pt, 

kemudian hidrolisis lebih lanjut dari alkoksida menghasilkan 1,3-propanadiol. 

Dalam mekanisme ini, situs Al-OH mengontrol adsorpsi gliserol dan 

menstabilkan zat antara. Kombinasi Pt dan WO3 memasok proton dan hidrida 

(Kurosaka dkk., 2008). Sehingga pembentukan 1,3-propanadiol menggunakan 

metal support catalyst terjadi melalui pembentukan zat antara ketika gliserol 

mengalami dehidrasi di situs asam pengemban dan tahap selanjutnya terjadi reaksi 

hidrogenasi di situs logam (Suarez dkk., 2015).  

 

Gambar 2. 8 Mekanisme hidrogenolisis gliserol membentuk 1,3-propanadiol pada katalis 

Pt/Al/WO3 (Kaneda dkk., 2012) 
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Disosiasi heterolitik H2 menjadi ion proton dan ion hidrida tergantung 

pada dispersi Pt dan pada reduksibilitas dukungan WO3. Dispersi Pt dan 

reduksibilitas m-WO3 yang tinggi akan menghasilkan pembentukan proton dan 

hidrida yang lebih banyak melalui disosiasi heterolitik H2. Hidrida (H-) yang telah 

terbentuk akan menyerang di karbon di posisi 2-alkoksida untuk memutus ikatan 

C-O dan membentuk karbanion 3-hidroksipropoksida, yang kemudian diserang 

oleh proton (H+) untuk membentuk 1,3-PDO (Longjie dkk., 2012).  

 

Gambar 2. 9 Mekanisme pembentukan 1,3-propanadiol dalam hidrogenolisis gliserol 

melalui disosiasi heterolitik H2 di situs logam Pt (Longjie dkk., 2012) 

2.5 X-ray Diffraction (XRD) 

Pada pembahasan mengenai pembentukan sinar-X, atom dapat 

diasumsikan berbentuk bola berlapis-lapis. Setiap lapisan menggambarkan 

lintasan atau orbit sebagai tempat elektron mengelilingi inti. Perbedaan diameter 

lintasan atom satu dengan atom lainnya membuat jarak antara inti atom dengan 

elektron pada satu atom dengan atom lainnya berbeda. Sehingga energi yang 

diperlukan inti atom agar elektron tetap berada pada lintasannya memiliki nilai 

tertentu sesuai dengan jarak inti atom dengan elektron tersebut. Setiap elektron 

yang berada pada jarak tertentu memiliki energi yang khas sesuai dengan 

kedudukannya dari inti atom. Sehingga apabila elektron memiliki energi lebih 

besar atau lebih kecil dari energi elektron pada orbital tertentu maka elektron 

tersebut tidak dapat menempati orbital tersebut. Elektron yang  memiliki energi 

lebih besar dari energi orbital tertentu dapat menduduki orbital tersebut dengan 

cara melepaskan sebagian energinya dalam bentuk radiasi. Radiasi sinar-X dapat 
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dihasilkan dari transisi elektron dari orbital berenergi tinggi menuju orbital 

berenergi  lebih rendah melalui tahapan sebagai berikut: 

❖ Sebuah elektron di kulit bagian dalam terpental ke luar karena berkas elektron 

atau foton dari luar. 

❖ Kekosongan elektron ini pada tahap selanjutnya digantikan elektron dari kulit 

yang lebih luar dari kedudukan semula dengan memancarkan radiasi berupa 

sinar yang disebut sebagai sinar-X.  

(Setiabudi dkk., 2012). 

 

Gambar 2.10 Pembentukan sinar-X akibat transisi elektron (Setiabudi dkk., 2012) 

 

Sinar-X adalah radiasi elektromagnetik yang memiliki panjang gelombang 

berkisar 0,1 nm. Panjang gelombang sinar-X tersebut setara dengan ukuran atom 

sehingga sangat ideal untuk aplikasi pembacaan struktur material (Prasetyoko 

dkk., 2016). Radiasi yang dipancarkan memiliki nilai tertentu yang sesuai dengan 

transisi elektron yang terjadi. Sehingga spektrum yang dihasilkan dari radiasi 

sinar-X disebut sebagai spektrum garis. Radiasi yang dihasilkan dari terpentalnya 

elektron pada kulit yang berdekatan yaitu L ke K dinamakan radiasi Kα. 

Sementara eksitasi elektron kulit M menuju kulit K menghasilkan radiasi 

karakteristik yang dinamakan Kβ. Analisis menggunakan difraksi sinar-X 

memanfaatkan interaksi sinar-X dengan atom yang tersusun dalam sistem kristal. 

Susunan atom-atom pada kristal adalah teratur dan berulang dalam ruang tiga 

dimensi. Setiap senyawa memiliki susunan atom-atom dalam bidang tertentu 

sehingga partikel cahaya (foton) yang datang pada sudut tertentu hanya akan 
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menghasilkan pola tertentu. Pola difraksi pada XRD dinyatakan sebagai 2θ, 

dengan besar sudut-sudut yang terbentuk sebagai hasil difraksi berkas cahaya oleh 

kristal pada material yang terdeteksi oleh detektor. Hukum Bragg adalah 

perumusan matematik mengenai proses difraksi yang terjadi sebagai hasil 

interaksi antara sinar-X yang dipantulkan oleh material. Bragg menunjukkan 

bahwa bidang yang berisi atom-atom pada kristal akan memantulkan radiasi 

dengan cara yang sama dengan peristiwa pemantulan pada bidang cermin. Apabila 

sinar yang datang mengenai bidang yang tersusun paralel dan berjarak d satu sama 

lain maka sinar yang datang akan dipantulkan kembali oleh bidang dan saling 

berinterferensi secara konstruktif (Setiabudi dkk., 2012). Panjang lintasan berkas 

cahaya λAB = 2dsinθ. Peristiwa difraksi interferensi konstruktif seperti Gambar 

2.11. 

 

Gambar 2.11 Difraksi sinar-X pada kisis kristal (Sumber: Grant dan Suryanayana, 1998) 

 

Berdasarkan Gambar 2.11 dapat dideskripsikan bahwa sinar datang yang 

menumbuk pada titik bidang pertama dihamburkan oleh atom z. Sinar datang 

kedua yang menumbuk bidang berikutnya dihamburkan oleh atom B. Berdasarkan 

hukum Bragg (λAB = 2dsinθ), terdapat dua variabel yang dapat divariasikan 

untuk menghasilkan pola difraksi, yaitu sudut difraksi dan panjang gelombang. 

Sementara itu nilai d tidak dapat divariasikan karena merupakan rusuk (jarak) 

penghubung antara bidang krital dan memiliki nilai tetap, kecuali struktur kristal 

mengalami perubahan. Sehingga metode difraksi dapat dibagi menjadi dua jenis 
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yakni berdasarkan perubahan panjang gelombang (metode Laue) dan berdasarkan 

perubahan sudut difraksi (metode Debye-Schreer)  

a. Metode Laue 

Pada metode Laue panjang gelombang sinar-X dibuat berubah sedangkan 

sudut difraksi dibuat tetap. Panjang gelombang sinar-X dapat divariasikan dengan 

cara mengubah-ubah plat logam yang menjadi sasaran sinar-X. Logam yang 

berbeda akan menghasilkan panjang gelombang yang berbeda. 

b. Metode Debye-Schreer (metode serbuk) 

Pada metode ini, sudut θ diubah-ubah sedangkan panjang gelombang 

sinar-X dibuat tetap. Sudut θ dapat variasikan dengan cara mengubah-ubah arah 

datangnya berkas sinar-X tanpa mengganti plat logam sumber sinar-X agar 

dihasilkan panjang gelombang yang tetap. Berdasarkan hukum Bragg, jarak antar 

geometri/atom dari kisi (d-spacing) dapat ditentukan apabila panjang gelombang 

dari sinar yang membentur diketahui dan dengan mengontrol sudut datang sinar-X 

yang diarahkan pada material (Setiabudi dkk., 2012). 

2.4.1 Struktur Kristal 

Susunan atom-atom dalam kristal teratur dan berulang dalam ruang tiga 

dimensi. Keteraturan susunan tersebut disebabkan kondisi geometris yang 

dipengaruhi oleh ikatan atom (Setiabudi dkk., 2012).   

 

Gambar 2.12 Susunan molekul-molekul membentul sel satuan kemudian menjadi kristal  

(Prasetyoko dkk., 2016) 

 

Garis-garis yang menjadi pembatas antara satu sel satuan dengan sel satuan 

lainnya disebut sebagai kisi kristal. Parameter yang dibutuhkan untuk menjelaskan 

suatu kisi kristal adalah panjang garis sisi dan sudut antar garis kisi. Terdapat 
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tujuh sistem kristal dan dari tujuh sistem kristal ini terdapat 14 sistem kisis yang 

dikenal sebagai kisis Bravais (Bravais lattice) (Prasetyoko dkk., 2016). 

 

Gambar 2.13 Sistem kisi kristal dan kisi Bravais 

 

Terdapat beberapa kemungkinan jenis kisi berdasarkan sistem kisi kristal 

Bravais yaitu sel primitif dengan lambang P, sel berpusat badan (body-centered) 

dengan lambang I, sel berpusat muka (face-centered) dengan lambang F dan sel 

berpusat samping (side-centered) dengan lambang C. Susunan atom yang 

berulang pada kisi kristal disebut bidang kristal (Setiabudi dkk., 2012). Bila garis 

kisi kristal dalam sel unit yang pada arah x, y, dan z secara berurutan disimbolkan 

a, b, dan c maka bidang-bidang kristal tersebut dapat diwaliki oleh indeks Miller 

(hkl), dengan:  

h =
1

a
 k =

1

b
 l =

1

c
 

(2.1) 

Angka setiap indeks Miller adalah bilangan bulat dimulai dari nol. Sebagai contoh 

yaitu sebuah bidang dengan indeks Miller (100) mempresentasikan bahwa bidang 

kristal memotong sumbu x pada titik a dari pusat koordinat. Bidang (111) adalah 

bidang yang memotong sumbu x pada jarak a, sumbu y pada jarak b dan sumbu z 

pada jarak c (Prasetyoko dkk., 2016).   
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Gambar 2.14 Bidang kisi kristal berbentuk kubus 

 

Jarak antara dua bidang yang saling berdekatan disebut d-spasing atau 

jarak antar bidang. Jarak antar bidang ini digunakan untuk mengetahui ukuran 

kristal. Jarak antar bidang (d-spasing) dapat dihitung dengan cara menentukan 

nilai indeks miller kemudian nilai yang diperoleh tersebut digunakan dalam rumus 

masing-masing sistem kristal (kubus, tetrahedral, heksagonal, dll). 

 

 

Gambar 2.15 Jarak antar bidang kristal kubus 

 

2.4.2 Identifikasi Fasa 

Penentuan struktur kristal dengan XRD dapat dilakukan dengan beberapa 

cara yakni membandingkan difraktogram sampel dengan difraktogram database 

secara manual atau menggunakan seacrh and match dengan software yang 

tersedia. Penentuan struktur kristal melalui pencocokan pola difraksi sampel 

dengan standar (yang sudah diketahui fasanya) dapat dilakukan karena pola 
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difraksi fasa bersifat khas untuk setiap senyawa tertentu. Pembandingan mula-

mula didasarkan pada empat puncak dengan intensitas terkuat kemudian diikuti 

oleh pembandingan tiga puncak terkuat berikutnya. Umumnya, jika keempat 

puncak difraksi database dan sampel adalah sama, maka hampir dipastikan bahwa 

sampel yang diukur memiliki fasa yang sama dengan database. Metode 

pembandingan secara manual kini dapat digantikan dengan program-program 

Search and Match secara komputasi yang banyak tersedia. Beberapa contoh 

diantaranya  adalah Philips X’pert High Score dari PANanalytical dan Match dari 

Crystal Impact. Berikut adalah langkah dalam melakukan identifikasi fasa secara 

ringkas: 

1. Mengumpulkan data difraktogram dari sampel dengan difraktometer yang 

sesuai. 

2. Mengidentifikasi puncak-puncak difraksi pada posisi 2θ dan intensitasnya. 

3. Melakukan pencocokan atau search and Match menggunakan program yang 

tersedia. 

(Setiabudi dkk., 2012). 

2.6 Fourier Transform Infra-Red (FTIR) 

Spektroskopi infra merah adalah suatu metode penentuan gugus fungsi 

berdasarkan interaksi molekul dengan radiasi elektromagnetik pada daerah 

panjang gelombang 0,75-1000 µm atau 13000-10 cm-1. Daerah panjang 

gelombang infra merah dapat dibagi menjadi tiga macam yang dapat dilihat pada 

Tabel 2.1 (Sastrohamidjojo, 1991). Energi yang dihasilkan oleh radiasi infra 

merah akan menyebabkan vibrasi atau getaran pada molekul. Setiap jenis ikatan 

dan gugus fungsi pada suatu molekul akan memiliki pita absorbsi infra merah 

yang sangat spesifik dan khas. Sumber cahaya yang umum digunakan dalam FTIR 

adalah tungsten, narnst glower, atau glowbars. Banyaknya frekuensi yang 

melewati senyawa akan diukur sebagai persen transmitan. Energi radiasi infra 

merah yang mengenai suatu molekul berhubungan dengan enenrgi terjadinya 

vibrasi pada suatu ikatan. Dalam suatu ikatan, kedua inti atom terikat pada 

pasangan elektron yang sama. Kedua inti atom tersebut dapat mengalami vibrasi 

ke depan-ke belakang dan atau ke samping ke atas satu sama lain. Energi vibrasi 
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yang terlibat sangat bergantung pada panjang ikatan, konsentrasi awan elektron 

dan massa atom-atom yang berikatan (Dachriyanus, 2004). 

 

Tabel 2.1. Pembagian Sinar Berdasarkan Panjang Gelombang 

Penandaan Panjang Gelombang (m) Frekuensi (Hz) 

Sinar-X 10-12-10-8 1020-1016 

Ultra ungu jauh 10-12-2×10-7 1016-1015 

Ultra ungu dekat 2×10-7-4×10-7 1015-7,5×1014 

Sinar tampak 4×10-7-7,5×10-7 7,5×1014-4×1014 

Infra merah dekat 7,5×10-7-2,5×10-6 4×1014-1,2×1014 

Infra merah pertengahan 2,5×10-6-5,0×10-5 1,2×1014-6×1012 

Infra merah jauh 5,0×10-5-1×10-3 6×1012-1011 

    Sumber: Sastrohamidjojo, 1991 

Vibrasi molekul dibagi menjadi dua yaitu stretching (ulur) dan bending 

(tekuk). Vibrasi stretching (ulur) adalah vibrasi yang disebabkan karena gerakan 

ritmis di sepanjang sumbu ikatan sedemikian rupa sehingga jarak interatomik 

meningkat atau menurun. Vibrasi bending (tekuk) dapat terjadi perubahan sudut 

ikatan antara ikatan atom atau suatu gugus terhadap satu sama lain. hanya getaran 

yang menghasilkan perubahan ritmis pada momen dipol molekul yang diamati 

pada IR (Silverstein dkk., 2005). Tidak ada dua senyawa berbeda yang 

menghasilkan spektrum yang sama. Selain itu, ukuran puncak (pita) spektrum 

mengindikasikan secara langsung konsentrasi atau jumlah materi yang ada. Proses 

instrumental FTIR adalah sebagai berikut (Ganzoury et al.,  2015): 

1. Sumber: Inframerah dipancarkan dari black-body source. Sinar ini lewat 

melalui celah yang mengontrol jumlah energi yang ditujukan ke sampel. 

2. Interferometer: Sinar memasuki interferometer, tempat "pengkodean spektral" 

mengambil. Sinyal interferogram yang dihasilkan kemudian keluar dari 

interferometer. 

3. Sampel: Sinar yang masuk ke kompartemen sampel akan melewati permukaan 

sampel, dan sampel akan menyerap energi radiasi sinar infra merah secara 

spesifik tergantung karakteristik sampel. 

4. Detektor: Sinar akhirnya lolos ke detektor untuk pengukuran terakhir.  
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5. Komputer: Sinyal yang diukur didigitalkan dan dikirim ke komputer tempat 

Fourier transformasi terjadi. Spektrum inframerah terakhir kemudian disajikan 

berupa kromatogram kepada pengguna untuk interpretasi dan manipulasi lebih 

lanjut. 

 Tabel 2.2 Interpretasi FTIR dari Oksida Molibdenum Pada Permukaan Silika 

Bilangan 

gelombang (cm-1) 
Interpretasi Referensi 

563; 565 

Vibrasi ulur 

simetrik 

Mo-O-Mo 

(Douvas dkk., 2014) 

550 (Cortés-Ortiz dkk., 2018) 

585 (Bhattacharya dkk., 2015) 

611 (Wang dkk., 2015) 

621 (Klinbumrung dkk., 2012) 

865 

Vibrasi ulur 

asimetrik  

Mo-O-Mo 

(Bhattacharya dkk., 2015) 

866 (Dukstiene dan Andrulevicius, 2015) 

867 (Khojastehnezhad dkk., 2015); (Yang dkk., 

2016) 

870 (Farhadi dkk., 2018) 

874 (Klinbumrung dkk., 2012) 

875-885 (Chiang dan Yeh, 2013);(Wang dkk., 2015) 

905 

Vibrasi 

Mo=O terminal 

(Vasilopoulou dkk., 2013) 

908 (Fang dkk., 2017) 

915 (Wang dkk., 2015) (Bhattacharya dkk., 

2015)  

927 (Dukstiene dan Andrulevicius, 2015) 

954; 964 Si-O-Mo (Kong dkk., 2016) 
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Tabel 2. 3 Interpretasi FTIR dari Silika 

Frekuensi (cm-1) Interpretasi Referensi 

468 

Vibrasi tekuk Si-O-Si 

(X. Li dkk., 2014) 

465 (Li dkk., 2012) 

470 (Cortés-Ortiz dkk., 2018) 

450-460 (Putz dan Putz, 2012) 

796 

Vibrasi ulur simetrik 

Si-O-Si 

(Li dkk., 2012) 

798 (X. Li dkk., 2014) 

800 (Liu dkk., 2007) 

801 (Cortés-Ortiz dkk., 2018) 

802 (Wang dkk., 2015) 

1020–1220 
Vibrasi ulur asimetrik 

Si-O-Si  

(Liu dkk., 2007) 

1090 (Kabiri dkk.,2015); (X. Li dkk., 2014) 

1094 (Wang dkk., 2015) 

1097 (Izzati dkk., 2013) 

1619 
Vibrasi tekuk O-H  

dari Si-OH 

(B. Le Li dkk., 2014) 

1620-1640 (Putz dan Putz, 2012) 

1636; 1639 (Antsiferova dkk., 2013) 

3000-3500 
Vibrasi ulur O-H dari 

Si-OH 

 

 

(Cortés-Ortiz dkk., 2018) 

3440 (Tran dkk., 2013) 

3448 (Triyono dkk., 2015) 

3450 (Putz dan Putz, 2012) 

3432-3438 (B. Le Li dkk., 2014);(X. Li dkk., 2014)  
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BAB 3. METODE PENELITIAN 

 

3.1  Tempat dan Waktu Penelitian 

 Penelitian ini meliputi preparasi dan karakterisasi katalis Mo/SiO2. 

Kegiatan preparasi katalis Mo/SiO2 dilaksanakan di Laboratorium Kimia 

Anorganik FMIPA Universitas Jember. Karakterisasi XRD dan FTIR dilakukan di 

Laboratorium Kimia FMIPA Institut Teknologi Sepuluh November. Penelitian ini 

dilaksanakan pada bulan November 2018 hingga Mei 2019. 

3.2 Alat dan Bahan 

3.2.1 Alat 

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini meliputi spatula, pipet 

volume 10 mL, ball pipet, furnace, desikator, hot plate hp-3000, mortar dan alu, 

oven, neraca analitik (Ohaus Analytical Plus), botol semprot, kaca arloji, batang 

pengaduk gelas, pengaduk magnetik, beaker glass 100 mL, gelas ukur 50 mL dan 

loyang. Sedangkan instrumen yang digunakan untuk karakterisasi katalis yaitu X-

Ray Diffraction (XRD) Merck Philips Tipe XPert MPD dan Fourier Transform 

Infra-Red (FTIR) Merck Shimadzu.  

3.2.2 Bahan 

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah Akuades, 

Heksaamonium heptamolibdat tetrahidrat (AHM) ((NH4)6Mo7O24.4H2O) KGaA 

Made in Germany dan Silika 70-230 mesh merck KGaA Made in Germany. 
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3.3 Diagram Alir Penelitian 

 

Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian 

3.4 Prosedur Penelitian 

3.4.1 Pembuatan Berbagai Larutan 

a. Pembuatan larutan AHM 5%, 10% dan 15% (berdasarkan berat SiO2) 

Larutan dibuat berdasarkan persentase Mo terhadap 3g silika merck.  

Larutan AHM 5%, 10% dan 15% dibuat dengan cara melarutkan 0,276; 0,552 dan 

0,828 gram serbuk AHM secara berurutan dengan 30 mL akuades pada masing-

masing serbuk sambil diaduk menggunakan batang pengaduk (Heracleous dkk., 

2003).  

3.4.2 Preparasi Silika (SiO2) 

Silika dikeringkan dengan oven pada temperatur 110° C selama 1 jam. 

Pengeringan penyangga bertujuan untuk menghilangkan kelembapan pori 

Penyiapan penyangga SiO2 

Impregnasi penyangga SiO2 

dengan larutan AHM 

Pembuatan larutan AHM 

5%, 10% dan 15% 

Pengeringan dan kalsinasi 

Mo/SiO2 (110° C, 300° C, 

500° C 

Karakterisasi XRD dan 

FTIR katalis Mo/SiO2 

Hasil 
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penyangga dari molekul air sehingga dapat mempercepat difusi larutan ke dalam 

pori. Silika didinginkan ke dalam desikator selama 30 menit dan ditimbang 3 

gram hingga massanya konstan. 

3.4.3 Impregnasi Penyangga SiO2 dengan Larutan AHM Variasi Konsentrasi 

5%, 10%, 15% 

Silika sebanyak 3 gram dimasukkan ke dalam masing-masing larutan AHM 

5%, 10%, 15% yang telah dibuat sebelumnya dan diaduk dengan pengaduk 

magnet selama 12 jam pada suhu ruang. Setelah 12 jam impregnasi, campuran 

dipanaskan di dalam oven 110°C selama 3,5 jam untuk menguapkan pelarutnya. 

3.4.4 Kalsinasi 

Masing-masing 1 gram sampel katalis Mo/SiO2 dikalsinasi pada suhu 

110°C, 300°C, 500°C ke dalam furnace selama 5 jam. 

  

Tabel 3. 1 Sampel yang dikalsinasi pada penelitian 

Suhu Kalsinasi 5%Mo/SiO2  10%Mo/SiO2  15%Mo/SiO2  

110° C ✓  ✓  ✓  

300° C ✓  ✓  ✓  

500° C ✓  ✓  ✓  

3.4.5 Karakterisasi XRD (X-Ray Diffraction) 

Serbuk katalis Mo/SiO2 sebanyak 0,5 gram disiapkan lalu diletakkan pada 

permukaan sampel holder secara merata. Material dianalisis menggunakan 

sumber Cu-Kα (λ= 1,54056 Å) dan pada range sudut 2θ antara 5°-90°(Wang dkk., 

2015).  

3.4.6 Karakterisasi FTIR (Fourier Transform Infra Red) 

Untuk mengetahui interaksi Mo dengan silika pada katalis Mo/SiO2 

dilakukan analisis FTIR dengan melihat absorbansinya pada bilangan gelombang 

tertentu yang dibandingkan dengan spektra FTIR silika merck. Serbuk Mo/SiO2 

dicampurkan dengan KBr pada perbandingan 1:100. Campuran cuplikan dan KBr 

dihaluskan dengan mortar alu dan dipress membentuk lapisan tipis (Miao, dkk., 

2010). Campuran cuplikan dan KBr diletakkan ke dalam sample holder dan 
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dimasukkan pada alat FTIR untuk dianalisis pada daerah bilangan gelombang 

4000-400 cm-1. 

Spektrum FTIR dari semua sampel perlu dinormalisasi terlebih dahulu 

untuk meminimalkan kesalahan yang disajikan spektra FTIR karena perbedaan 

ketebalan sampel atau massa campuran sampel/KBr, kondisi instrumen yang 

berbeda seperti penyelarasan dan tingkat daya laser (Division, 2016). Normalisasi 

pada penelitian ini dilakukan dengan cara menyamakan tinggi puncak vibrasi Si-

O-Si dari sampel dengan tinggi tinggi puncak vibrasi Si-O-Si silika merck karena 

Si-O-Si pada kerangka silika tidak berubah ketika dimodifikasi dengan spesies 

Mo. Data kemudian diolah menggunakan software Origin Pro.2018 untuk 

menghasilkan spektrum FTIR sampel. 

 

Tabel 3. 2 Sampel yang dikarakterisasi pada hasil penelitian 

Sampel 
Suhu 

Kalsinasi 

Karakterisasi 

XRD FTIR 

5%Mo/SiO2  

110° C 

✓  ✓  

10%Mo/SiO2  ✓  ✓  

15%Mo/SiO2  ✓  ✓  

5%Mo/SiO2  

300° C 

✓  ✓  

10%Mo/SiO2  ✓  ✓  

15%Mo/SiO2  ✓  ✓  

5%Mo/SiO2  

500° C 

✓  ✓  

10%Mo/SiO2  ✓  ✓  

15%Mo/SiO2  ✓  ✓  
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BAB 5. PENUTUP 

 

5.1 Kesimpulan 

Berdasarkan penelitian mengenai sintesis dan karakterisasi katalis 

Mo/SiO2 menggunakan XRD dan FTIR diperoleh kesimpulan sebagai berikut: 

1. Semua sampel menghasilkan puncak pita baru milik vibrasi Mo-O-Si, Mo=O, 

dan Mo-O-Mo yang mengkonfirmasi keberhasilan penyatuan molibdenum 

pada silika. Peningatan suhu kalsinasi dan konsentrasi setiap sampel 

mempengaruhi persentase intensitas gugus –OH yang tersisa pada sampel. 

Secara umum persentase intensitas gugus –OH (silanol) dari silika merck 

mengalami penurunan dari 100% hingga mencapai persentase terendah pada 

31,6% yang mengkonfirmasi pengurangan gugus –OH (silanol) karena 

bereaksi dengan spesies Mo. 

2. Peningkatan konsentrasi sampel Mo/SiO2 di bawah suhu kalsinasi 500°C 

hanya menghasilkan puncak silika amorf. Peningkatan konsentrasi hingga 

10%Mo/SiO2 dan 15%Mo/SiO2 pada suhu kalsinasi 500°C telah 

menghasilkan puncak yang bersesuaian dengan kristal ortorombik α-MoO3. 

5.2 Saran 

Berdasarkan mekanisme reaksi gliserol dengan katalis Mo/SiO2 maka 

Mo/SiO2 termasuk ke dalam bifungsional catalyst karena silika dan Mo memiliki 

peran dalam reaksi katalitik dengan gliserol. Kehadiran puncak Mo-O-Mo pada 

FTIR tidak diharapkan karena manandakan bahwa spesies Mo terkluster 

membentuk dimer atau oligomer yang lebih panjang dan hal ini dapat 

menghalangi interaksi situs asam brosted dari silanol dengan gliserol. Pada 

penelitian yang akan datang perlu dilakukan penggantian prekursor Molibdenum 

menggunakan senyawa monomer karena pada penelitian ini penggunaan garam 

AHM telah menghasilkan puncak Mo-O-Mo berdasarkan karakterisasi FTIR. 
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Lampiran 3. 1. Perhitungan preparasi bahan 

3.1.1. Perhitungan massa AHM yang dibutuhkan dalam impregnasi Mo pada SiO2 

%Mo Silika (g) Mo (g) 

5% 3 0,15 

10% 3 0,30 

15% 3 0,45 

 

3.1.2. Massa AHM yang dibutuhkan untuk membuat 5%Mo/SiO2 (b/b) 

Massa AHM (5%) =
(NH4)6.Mo7.O24.4H2O

7 Mo
× w (Mo)  

Massa AHM (5%) =
1235,86

g
mol⁄

7×95,94
g

mol⁄
× 0,15g  

Massa AHM (5%) =
1235,86

671,58
× 0,15g  

Massa AHM (5%) = 0,276 g  

3.1.3. Massa AHM yang dibutuhkan untuk membuat 10%Mo/SiO2 (b/b) 

Massa AHM (10%) =
(NH4)6.Mo7.O24.4H2O

7 Mo
× w (Mo)  

Massa AHM (10%) =
1235,86

g
mol⁄

7×95,94
g

mol⁄
× 0,30g  

Massa AHM (10%) =
1235,86

671,58
× 0,30 g  

Massa AHM (10%) = 0,552 g  

3.1.4. Massa AHM yang dibutuhkan untuk membuat 15 %Mo/SiO2 (b/b) 

 Massa AHM (5%) =
(NH4)6.Mo7.O24.4H2O

7 Mo
× w (Mo)  

Massa AHM (5%) =
1235,86

g
mol⁄

7×95,94
g

mol⁄
× 0,45 g  

Massa AHM (5%) =
1235,86

671,58
× 0,45 g  

Massa AHM (5%) = 0,828 g  
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Lampiran 4. 1. Perhitungan persentase gugus –OH silanol katalis Mo/SiO2  

 

Suhu 

Kalsinasi 
Sampel 

Tinggi puncak 

gugus –OH (cm) 
Persentase –OH (%) 

- Silika merck 9,8 100 

110° C 

5%Mo/SiO2 3,57 36,4 

10%Mo/SiO2 3,69 37,7 

15%Mo/SiO2 4,07 41,5 

300° C 

5%Mo/SiO2 3,65 37,2 

10%Mo/SiO2 4,05 41,3 

15%Mo/SiO2 4,75 48,5 

500° C 

5%Mo/SiO2 4 40,1 

10%Mo/SiO2 3,23 32,9 

15%Mo/SiO2 3,1 31,6 

 

Perhitungan persentase gugus –OH di bilangan gelombang ~3449cm-1 berdasarkan 

literatur Ghani (2018): 

a. Persentase gugus –OH pada 5%Mo/SiO2 (110° C) 

%Gugus − OH =
tinggi−OH sampel

tinggi−OH silika merck
× 100%  

%Gugus − OH =
3,57  cm

9,8cm
× 100% = 42,9%  

b. Persentase gugus –OH pada 10%Mo/SiO2 (110° C) 

%Gugus − OH =
tinggi−OH sampel

tinggi−OH silika merck
× 100%  

%Gugus − OH =
3,69 cm

9,8 cm
× 100% = 48,5%  

c. Persentase gugus –OH pada 15%Mo/SiO2 (110° C) 

%Gugus − OH =
tinggi−OH sampel

tinggi−OH silika merck
× 100%  

%Gugus − OH =
4,07 cm

9,8 cm
× 100% = 59,8%  

d. Persentase gugus –OH pada 5%Mo/SiO2 (300° C) 

%Gugus − OH =
tinggi−OH sampel

tinggi−OH silika merck
× 100%  

%Gugus − OH =
3,65 cm

9,8 cm
× 100% = 46,6%  

e. Persentase gugus –OH pada 10%Mo/SiO2 (300° C) 
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%Gugus − OH =
tinggi−OH sampel

tinggi−OH silika merck
× 100%  

%Gugus − OH =
4,05 cm

9,8 cm
× 100% = 52,2%  

f. Persentase gugus –OH pada 15%Mo/SiO2 (300° C) 

%Gugus − OH =
tinggi−OH sampel

tinggi−OH silika merck
× 100%  

%Gugus − OH =
4,75 cm

9,8 cm
× 100% = 58%  

g. Persentase gugus –OH pada 5%Mo/SiO2 (500° C) 

 %Gugus − OH =
tinggi−OH sampel

tinggi−OH silika merck
× 100%  

%Gugus − OH =
4 cm

9,8 cm
× 100% = 46,1%  

h. Persentase gugus –OH pada 10%Mo/SiO2 (500° C) 

%Gugus − OH =
tinggi−OH sampel

tinggi−OH silika merck
× 100%  

%Gugus − OH =
3,23 cm

9,8 cm
× 100% = 40,3%  

i. Persentase gugus –OH pada 15%Mo/SiO2 (500° C) 

%Gugus − OH =
tinggi−OH sampel

tinggi−OH silika merck
× 100%  

%Gugus − OH =
3,1 cm

9,8 cm
× 100% = 36%  
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Lampiran 4. 2. Normalisasi spektrum FTIR dan perhitungan jumlah gugus –OH 

silanol Mo/SiO2  

4.2.1. Normalisasi Spektrum FTIR  

Normalisasi pada penelitian ini dilakukan dengan cara menyamakan tinggi 

puncak vibrasi Si-O-Si dari sampel dengan tinggi tinggi puncak vibrasi Si-O-Si 

silika merck.  

Suhu 

Kalsinasi 
Sampel 

Tinggi puncak 

Si-O-Si (cm) 

Konstanta 

normalisasi 

Tinggi puncak Si-O-Si 

(cm) ternormalisasi 

- Silika merck 7,6 1 7,6 

110° C 

5%Mo/SiO2 3,57 0,76 7,6 

10%Mo/SiO2 3,69 0,86 7,6 

15%Mo/SiO2 4,07 0,97 7,6 

300° C 

5%Mo/SiO2 3,65 0,76 7,6 

10%Mo/SiO2 4,05 0,75 7,6 

15%Mo/SiO2 4,75 0,72 7,6 

500° C 

5%Mo/SiO2 4 0,77 7,6 

10%Mo/SiO2 3,23 0,73 7,6 

15%Mo/SiO2 3,1 0,95 7,6 

Berikut ini perhitungan konstanta normalisasi sampel: 

a. 5%Mo/SiO2 (110°C) 

10 x cm = 7,6 cm  

x =
7,6 cm

10 cm
= 0,76  

 

b. 10%Mo/SiO2 (110°C) 

 8,8 x cm = 7,6m  

x =
7,6 cm

8,8 cm
= 0,86  

 

c. 15%Mo/SiO2 (110°C) 

 7,8 x cm = 7,6 cm  

x =
7,6 cm

7,8 cm
= 0,97  

 

d. 5%Mo/SiO2 (300°C) 

 10x cm = 7,6 cm  

x =
7,6 cm

10cm
= 0,76  

 

e. 10%Mo/SiO2 (300°C 

10,2 x cm = 7,6cm  

x =
7,6 cm

10,2 cm
= 0,75  

f. 15%Mo/SiO2 (300°C) 

 10,5x cm = 7,6 cm  

x =
7,6 cm

10,5 cm
= 0,72  

 

g. 5%Mo/SiO2  (500°C) 

 9,9x cm = 7,6 cm  

x =
7,6 cm

9,9 cm
= 0,77  

 

h. 10%Mo/SiO2  (500°C) 

10,4x cm = 7,6 cm  

x =
7,6 cm

10,4 cm
= 073  

 

i. 15%Mo/SiO2  (500°C) 

 8x cm = 7,6 cm  

x =
7,6 cm

8 cm
= 0,95  

 

 

Digital Repository Universitas JemberDigital Repository Universitas Jember

http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/


46  

 

Lampiran 4. 3. Spektrum FTIR Sampel Katalis Mo/SiO2 

a. Katalis 5%Mo/SiO2 Kalsinasi 110° C 
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b. Katalis 5%Mo/SiO2 Kalsinasi 300° C 
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c. Katalis 5%Mo/SiO2 Kalsinasi 500° C 
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d. Katalis 10%Mo/SiO2 Kalsinasi 110° C 
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e. Katalis 10%Mo/SiO2 Kalsinasi 300° C 
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f. Katalis 10%Mo/SiO2 Kalsinasi 500° C 
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g. Katalis 15%Mo/SiO2 Kalsinasi 110° C 
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h. Katalis 15%Mo/SiO2 Kalsinasi 300° C 
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i. Katalis 15%Mo/SiO2 Kalsinasi 500° C 
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Lampiran 4. 4. Hasil Karakterisasi XRD Katalis Mo/SiO2 

a. Katalis 5%Mo/SiO2 Kalsinasi 110° C 

 
Peak List:  

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. [%] 

14.7953 8.75 0.4684 5.98762 27.27 

21.7640 27.64 0.8029 4.08363 86.09 

28.6873 32.10 0.4015 3.11192 100.00 

Document History:  

Insert Measurement: 

- File name = 5%Mo SiO2 (110'C).rd 

- Modification time = "12/4/2018 4:03:40 PM" 

- Modification editor = "Teknik Material" 

Interpolate Step Size: 

- Derived = "Yes" 

- Step Size = "0.01" 

- Modification time = "12/4/2018 4:03:40 PM" 

- Modification editor = "PANalytical" 

Search Peaks: 

- Minimum significance = "1" 

- Minimum tip width = "0.02" 

- Maximum tip width = "1" 

- Peak base width = "2" 

- Method = "Minimum 2nd derivative" 

- Modification time = "11/24/2017 8:15:40 AM" 

- Modification editor = "Teknik Material" 
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b. Katalis 5%Mo/SiO2 Kalsinasi 300° C 

 

Peak List: (Bookmark 3) 

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. [%] 

20.5066 65.62 0.4015 4.33111 58.07 

21.4104 93.97 0.4015 4.15027 83.17 

22.3481 112.99 0.4015 3.97822 100.00 

23.8053 107.44 0.3346 3.73788 95.09 

26.5774 56.09 0.6022 3.35397 49.64 

27.3739 58.60 0.2676 3.25817 51.86 

29.0173 31.66 0.4015 3.07727 28.02 

Document History: (Bookmark 5) 

Insert Measurement: 

- File name = 5% Mo SiO2 (300'C).rd 

- Modification time = "12/4/2018 4:03:06 PM" 

- Modification editor = "Teknik Material" 

Interpolate Step Size: 

- Derived = "Yes" 

- Step Size = "0.01" 

- Modification time = "12/4/2018 4:03:06 PM" 

- Modification editor = "PANalytical" 

Search Peaks: 

- Minimum significance = "1" 

- Minimum tip width = "0.02" 

- Maximum tip width = "1" 

- Peak base width = "2" 

- Method = "Minimum 2nd derivative" 

- Modification time = "11/24/2017 8:15:40 AM" 

- Modification editor = "Teknik Material" 
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c. Katalis 5%Mo/SiO2 Kalsinasi 500° C 

 
Peak List: (Bookmark 3) 

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. [%] 

25.8688 35.72 0.2448 3.44137 100.00 

Document History: (Bookmark 5) 

Insert Measurement: 

- File name = 5%Mo SiO2 (500'C).rd 

- Modification time = "12/4/2018 4:04:15 PM" 

- Modification editor = "Teknik Material" 

Interpolate Step Size: 

- Derived = "Yes" 

- Step Size = "0.01" 

- Modification time = "12/4/2018 4:04:15 PM" 

- Modification editor = "PANalytical" 

Search Peaks: 

- Minimum significance = "1" 

- Minimum tip width = "0.02" 

- Maximum tip width = "1" 

- Peak base width = "2" 

- Method = "Minimum 2nd derivative" 

- Modification time = "11/24/2017 8:15:40 AM" 

- Modification editor = "Teknik Material" 
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d. Katalis 10%Mo/SiO2 Kalsinasi 110° C 

 

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. [%] 

19.1688 20.89 0.3346 4.63025 74.89 

26.1662 27.90 0.4015 3.40573 100.00 

29.7757 4.16 0.5353 3.00060 14.93 

Document History: (Bookmark 5) 

Insert Measurement: 

- File name = 10% Mo SiO2 (110'C).rd 

- Modification time = "12/4/2018 4:04:46 PM" 

- Modification editor = "Teknik Material" 

Interpolate Step Size: 

- Derived = "Yes" 

- Step Size = "0.01" 

- Modification time = "12/4/2018 4:04:46 PM" 

- Modification editor = "PANalytical" 

Search Peaks: 

- Minimum significance = "1" 

- Minimum tip width = "0.02" 

- Maximum tip width = "1" 

- Peak base width = "2" 

- Method = "Minimum 2nd derivative" 

- Modification time = "11/24/2017 8:15:40 AM" 

- Modification editor = "Teknik Material"  
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e. Katalis 10%Mo/SiO2 Kalsinasi 300° C 

 
Peak List: (Bookmark 3) 

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. [%] 

27.3371 35.45 0.5353 3.26247 100.00 

28.3498 8.95 0.4684 3.14819 25.25 

Document History: (Bookmark 5) 

Insert Measurement: 

- File name = 10% Mo SiO2 (300'C).rd 

- Modification time = "12/4/2018 4:05:18 PM" 

- Modification editor = "Teknik Material" 

Interpolate Step Size: 

- Derived = "Yes" 

- Step Size = "0.01" 

- Modification time = "12/4/2018 4:05:18 PM" 

- Modification editor = "PANalytical" 

Search Peaks: 

- Minimum significance = "1" 

- Minimum tip width = "0.02" 

- Maximum tip width = "1" 

- Peak base width = "2" 

- Method = "Minimum 2nd derivative" 

- Modification time = "11/24/2017 8:15:40 AM" 

- Modification editor = "Teknik Material" 
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f. Katalis 10%Mo/SiO2 Kalsinasi 500° C 

 
Peak List: (Bookmark 3) 

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. [%] 

12.6727 32.64 0.1338 6.98533 60.55 

27.3717 53.91 0.1673 3.25842 100.00 

38.9946 12.02 0.8029 2.30984 22.30 

46.2497 9.33 0.5353 1.96299 17.31 

Document History: (Bookmark 5) 

Insert Measurement: 

- File name = 10% Mo SiO2 (500'C).rd 

- Modification time = "12/4/2018 4:05:49 PM" 

- Modification editor = "Teknik Material" 

Interpolate Step Size: 

- Derived = "Yes" 

- Step Size = "0.01" 

- Modification time = "12/4/2018 4:05:49 PM" 

- Modification editor = "PANalytical" 

Search Peaks: 

- Minimum significance = "1" 

- Minimum tip width = "0.02" 

- Maximum tip width = "1" 

- Peak base width = "2" 

- Method = "Minimum 2nd derivative" 

- Modification time = "11/24/2017 8:15:40 AM"  
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g. Katalis 15%Mo/SiO2 Kalsinasi 110° C 

 
Peak List: (Bookmark 3) 

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. [%] 

26.2290 49.13 0.4015 3.39773 100.00 

31.1318 18.53 0.4684 2.87292 37.72 

35.8946 14.98 0.8029 2.50189 30.49 

Document History: (Bookmark 5) 

Insert Measurement: 

- File name = 15%Mo SiO2 (110'C).rd 

- Modification time = "12/4/2018 4:06:24 PM" 

- Modification editor = "Teknik Material" 

Interpolate Step Size: 

- Derived = "Yes" 

- Step Size = "0.01" 

- Modification time = "12/4/2018 4:06:24 PM" 

- Modification editor = "PANalytical" 

Search Peaks: 

- Minimum significance = "1" 

- Minimum tip width = "0.02" 

- Maximum tip width = "1" 

- Peak base width = "2" 

- Method = "Minimum 2nd derivative" 

- Modification time = "11/24/2017 8:15:40 AM" 

- Modification editor = "Teknik Material"  
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h. Katalis 15%Mo/SiO2 Kalsinasi 300° C 

 
Peak List: (Bookmark 3) 

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. [%] 

18.1835 11.35 0.4015 4.87886 22.04 

23.3434 31.78 0.4015 3.81079 61.71 

27.2738 51.50 0.2007 3.26990 100.00 

30.4184 11.35 0.4684 2.93865 22.04 

32.0228 12.23 0.2007 2.79498 23.75 

49.3025 13.76 0.4015 1.84835 26.72 

Document History: (Bookmark 5) 

Insert Measurement: 

- File name = 15%Mo SiO2 (300'C).rd 

- Modification time = "12/4/2018 4:06:54 PM" 

- Modification editor = "Teknik Material" 

Interpolate Step Size: 

- Derived = "Yes" 

- Step Size = "0.01" 

- Modification time = "12/4/2018 4:06:54 PM" 

- Modification editor = "PANalytical" 

Search Peaks: 

- Minimum significance = "1" 

- Minimum tip width = "0.02" 

- Maximum tip width = "1" 

- Peak base width = "2" 

- Method = "Minimum 2nd derivative" 

- Modification time = "11/24/2017 8:15:40 AM" 

- Modification editor = "Teknik Material"  
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i. Katalis 15%Mo/SiO2 Kalsinasi 500° C 

 
Peak List: (Bookmark 3) 

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. [%] 

12.7582 51.57 0.2676 6.93870 18.26 

23.2870 171.59 0.2007 3.81990 60.74 

25.7255 104.51 0.2676 3.46307 37.00 

27.2987 282.49 0.1171 3.26697 100.00 

33.6766 89.37 0.2007 2.66142 31.64 

35.4967 24.88 0.2676 2.52902 8.81 

38.9587 88.18 0.1338 2.31188 31.21 

45.7453 38.79 0.2007 1.98345 13.73 

46.3430 36.20 0.2007 1.95926 12.81 

49.1716 56.72 0.1338 1.85297 20.08 

52.6230 18.26 0.4015 1.73928 6.46 

55.2396 40.43 0.3346 1.66293 14.31 

56.4109 30.24 0.2676 1.63115 10.71 

57.7107 21.31 0.4015 1.59747 7.55 

58.8250 38.33 0.2676 1.56984 13.57 

64.5597 29.50 0.2007 1.44355 10.44 

85.1115 8.21 0.9368 1.13992 2.91 
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