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ARTICLE INFO ABSTRACT

Heterogeneous catalysis is a vital field in chemical engineering, offering improved
efficiency and selectivity in various catalytic processes. This study focuses on the
dispersion of nickel into titanium-pillared montmorillonite (NiO/Ti-PCH) to enhance its
catalytic properties. The primary objective is to synthesize and characterize the catalyst
to evaluate its potential in catalytic applications, particularly in reactions requiring high
surface area and stability. The synthesis of NiO/Ti-PCH was achieved through the
intercalation of titanium and nickel into montmorillonite, followed by a series of
characterizations using Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR), Gas Sorption
Analyzer (GSA), and Scanning Electron Microscopy with Energy Dispersive X-ray (SEM-
EDX). FTIR analysis was utilized to confirm the successful formation of Ti-O-Ni bonds,
indicating the effective dispersion of nickel and titanium on the catalyst surface. GSA
provided insights into the surface area and porosity of the synthesized material, while
SEM-EDX offered information on the morphology and elemental composition. The results
indicated a significant increase in the surface area of NiO/Ti-PCH due to the formation
of titanium and nickel pillars, enhancing the accessibility of active sites for reactions. The
FTIR spectra confirmed the presence of Ti-O-Ni bonds, which play a crucial role in
improving catalytic activity. Additionally, the catalyst exhibited excellent thermal
stability, making it suitable for high-temperature applications. In conclusion, the
synthesized NiO/Ti-PCH demonstrates enhanced catalytic activity and thermal stability,
positioning it as a promising candidate for various industrial applications. The findings
underscore the importance of utilizing pillared clays in the development of efficient
heterogeneous catalysts for sustainable chemical processes.
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ABSTRAK
*corresponding author:
Katalisis heterogen dalam teknik kimia yang menawarkan efisiensi dan selektivitas yang
amriyahya017@gmail.com lebih baik dalam berbagai proses. Penelitian ini berfokus pada nikel yang terdispersi ke
dalam montmorilonit berpilar titanium (NiO/Ti-PCH) untuk meningkatkan sifat katalitik.
Phone: +6282251346933 Tujuan utama penelitian ini adalah untuk menyintesis dan mengkarakterisasi katalis guna
mengevaluasi potensi katalitik, khususnya dalam reaksi yang memerlukan luas
https://doi.org/10.31938/jsn.v permukaan tinggi dan stabilitas. Sintesis NiO/Ti-PCH dilakukan melalui interkalasi
titanium dan nikel ke dalam montmorilonit, dikarakterisasi menggunakan Fourier
15i2.765 Transform Infrared Spectroscopy (FTIR), Gas Sorption Analyser (GSA), dan Scanning

Electron Microscopy with Energy Dispersive X-ray (SEM-EDX). Analisis FTIR
digunakan untuk mengkonfirmasi pembentukan ikatan Ti-O-Ni menunjukkan dispersi
nikel dan titanium yang efektif pada permukaan katalis. GSA memberikan luas
permukaan dan porositas material yang disintesis, SEM-EDX memberikan informasi
mengenai morfologi dan komposisi unsur. Hasil penelitian menunjukkan peningkatan
signifikan pada luas permukaan NiO/Ti-PCH akibat pembentukan pilar titanium dan
nikel, yang meningkatkan aksesibilitas situs aktif untuk reaksi. Spektrum FTIR
mengkonfirmasi keberadaan ikatan Ti-O-Ni, yang berperan penting dalam meningkatkan
aktivitas katalitik, katalis menunjukkan stabilitas termal yang sangat baik, cocok untuk
aplikasi pada suhu tinggi. NiO/Ti-PCH yang disintesis menjanjikan untuk berbagai
aplikasi industri sebagai Kkatalis heterogen yang efisien untuk proses kimia yang
berkelanjutan.

Kata kunci: dispersi nikel, montmorilonit berpilar titanium, katalisis heterogen, aktivitas
katalitik, katalis fisikokimia.
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PENDAHULUAN

Pengembangan katalis heterogen merupakan
tantangan utama dalam bidang material dalam
mendukung keberlanjutan industri kimia. Katalis
berperan dalam proses reaksi industri. Katalis fase
padat (heterogen) dalam sistem reaksi, menarik
perhatian  karena  kemampuannya  untuk
digunakan kembali dan keunggulannya dalam
pemisahan yang lebih sederhana dibandingkan
dengan katalis homogen (Neethu et al., 2021).

Salah  satu  material alami  dalam
pengembangan katalis heterogen adalah lempung
montmorilonit. Material ini memiliki ketersediaan
melimpah, sifat fisikokimia unggul, serta
kemampuan untuk dimodifikasi, untuk aplikasi
katalis pada berbagai reaksi kimia. Struktur
berlapis montmorilonit memungkinkan
impregnasi  oksida logam, yang dapat
meningkatkan aktivitas katalitik dan stabilitas
material. Penggunaan katalis heterogen berbasis
lempung merupakan alternatif dalam proses
katalitik. Keasaman padatan dan luas permukaan
dari katalis berbasis lempung dapat mengurangi
hasil samping dan mempercepat reaksi (Cecilia et
al ., 2018; Chmielarz et al ., 2018).

Titania dalam  penelitian  ini  akan
diimpregnasi ke dalam lempung untuk
meningkatkan luas permukaan, kestabilan, dan
keasaman padatan pada Katalis (Belver et al.,
2015). Katalis heterogen berperan penting dalam
sintesis organik karena sifathya yang dapat
diregenerasi dan dapat digunakan kembali.

Lempung montmorilonit dalam penelitian ini
akan dimodifikasi menjadi Porous Clay
Heterostructure (PCH) dengan mendistribusikan
oksida logam untuk meningkatkan aktivitas
katalitik. Menurut Agustian et al . (2018);
Wréblewska et al . (2021) keberadaan oksida
logam pada permukaan lempung dapat
meningkatkan efisiensi reaksi isomerisasi eugenol
menjadi isoeugenol dan oksidasi isoeugenol
menjadi  vanilin.  Aktivitas katalitik dapat
ditingkatkan dengan memodifikasi kerangka
silika-alumina menggunakan unsur seperti Ti-Zr,
Ni-Zr, dan W-Ti, pada struktur berpilar (Fatimah
et al., 2015, 2023). Berdasarkan temuan tersebut,
dilakukan pengembangan katalis heterogen
berbasis lempung yang terpilar titania (Ti-PCH)
dengan mendispersikan nikel oksida (NiO) pada
permukaannya. Tujuannya adalah mengkaji sifat
fisikokimia material lempung yang dimodifikasi,
hubungan dengan kinerja katalitik. Pemilihan NiO
yaitu dapat meningkatkan keasaman padatan dan
keefektifan reaksi redoks (Haneda & Hamada,

Jurnal Sains Natural Universitas Nusa Bangsa

2022; Jinesh et al., 2009; Suresh et al., 2024). Ti-
PCH memiliki luas permukaan dan kemampuan

adsorpsi yang tinggi (Vasu et al., 2022).
Kombinasi kedua material ini, dengan
montmorilonit  sebagai media pendukung,

diharapkan dapat menghasilkan katalis dengan
aktivitas dan stabilitas termal tinggi, serta ramah
lingkungan.

Metode sintesis yang akan diterapkan dalam
penelitian ini adalah metode hidrotermal, karena
lebih ramah lingkungan, menggunakan suhu dan
tekanan tinggi, serta tidak memerlukan bahan
kimia berbahaya (Araujo et al., 2021).
Karakterisasi material menggunakan metode Gas
Sorption Analysis (GSA) untuk menentukan luas
permukaan spesifik dan distribusi pori, Scanning
Electron  Microscopy (SEM-EDX)  untuk
mempelajari morfologi dan komposisi katalis,
analisis Fourier Transform Infrared (FTIR) untuk
mengidentifikasi gugus fungsi pada material yang
telah disintesis.

Penelitian diharapkan menghasilkan katalis
dengan performa Kkatalitik yang unggul,
memenuhi  prinsip-prinsip  green  chemistry
yaitu:efisiensi, non-toksik, dan dampak minimum
terhadap lingkungan. Katalis NiO/Ti-PCH dapat
diaplikasikan dalam reaksi isomerisasi dengan
efisiensi  waktu dan Kkonsentrasi optimum
sehingga mempermudah reaksi.

BAHAN DAN METODE

Bahan dan Alat

Bahan sampel yang digunakan adalah
monmorilonit dari Bogor, Jawa Barat, Indonesia.
Bahan kimia yang digunakan meliputi: titanium
isopropoksida  (TTIP), tetraetil ortosilikat
(TEOS), NiCl,.6H,0, etanol p.a., isopropanol,
cetil trimetil ammonium bromida (CTAB), dan
sodium dodesil sulfat (SDS).

Metode
Sintesis NiO/Ti-PCH

Sintesis  NiO/Ti-PCH dimulai  dengan
preparasi Ti-PCH berdasarkan metode yang

dilaporkan oleh (Fatimah et al., 2023) sebagai
berikut: monmorilonit 2,5 gram dicampurkan
dengan CTAB 9 gram dalam isopropanol 100 mL,
diaduk selama 24 jam agar terbentuk suspensi
monmorilonit. Larutan ditambahkan
dodesilamina ke dalam suspensi sebagai ko-
surfaktan, diaduk selama 24 jam. Campuran 4,7
gram TTIP dan 5 mL TEOS dengan rasio molar
Ti:Si 2:1 disiapkan dalam 30 mL isopropanol
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sebagai prekursor. Larutan prekursor
ditambahkan ke dalam suspensi monmorilonit
dengan kadar Ti 15% dalam Ti-PCH dan diaduk
selama 2 jam. Selanjutnya, larutan tersebut diberi
perlakuan hidrotermal pada prekursor dengan
menuangkan campuran ke dalam autoclave yang
dilapisi oleh Teflon pada suhu 150°C selama
semalam. Endapan yang diperoleh, dicuci
menggunakan air deionisasi, dan dikeringkan
dalam oven pada suhu 80°C untuk menghasilkan
Ti-PCH.

Metode impregnasi digunakan  untuk
melakukan dispersi NiO ke dalam Ti-PCH,
larutan NiCl..6H,0 dan bubuk Ti-PCH dicampur
kemudian diaduk semalaman. Persentase Ni
dalam komposit tersebut adalah 5% berat. Padatan
tersebut dikeringkan dalam oven, diikuti dengan
kalsinasi padatan pada suhu 200°C selama 2 jam
untuk mendapatkan NiO/Ti-PCH.

Karakterisasi Material

NiO/Ti-PCH yang disiapkan dan
dikonfirmasi oleh beberapa instrumen yang terdiri
dari analisis ukuran pori material, ditentukan
menggunakan GSA dan analisis morfologi
permukaan dan kandungan unsur bahan dianalisis
menggunakan SEM-EDX. Selain itu, analisis
FTIR juga dilakukan untuk mengidentifikasi
gugus fungsi pada material yang disintesis.
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Sintesis Katalis Ti-PCH

Sintesis katalis Ti-PCH ditampilkan dalam
Gambar 1, dimulai dengan interkalasi surfaktan
cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) dan
ko-surfaktan dodesilamina (SDS) ke dalam
lapisan montmorilonit. Proses ini dirancang untuk
mendapatkan lingkungan yang lebih hidrofobik di
dalam interlayer montmorilonit, membentuk
misel yang memungkinkan masuknya
polioksokation logam titanium. Tahap ini penting
untuk  menjauhkan jarak antar lapisan
montmorilonit dan memudahkan pembentukan
pori-pori selama proses kalsinasi. Penelitian (Lai
et al., 2021) dalam proses sintesis HPW/XSiMt
menggunakan CTAB sebagai surfaktan untuk
mendapatkan lingkungan hidrofobik dalam
interlayer montmorilonit.

Interkalasi titanium dilakukan menggunakan
titanium isopropoksida (TTIP) dan tetraethyl
orthosilicate (TEOS) sebagai agen pemilar.
Selama proses kalsinasi pada 550°C, surfaktan
terinterkalasi. Proses ini menyebabkan surfaktan
terdekomposisi meninggalkan pilar oksida logam
yang stabil, yaitu TiO dan SiO5.
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Gambar 1. Sintesis Katalis Lempung menjadi Lempung Terpilar
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Karakterisasi Material

Fourier Transform Infrared (FTIR)

Hasil  analisis FTIR  menunjukkan
karakteristik ~ vibrasi gugus fungsi  yang
menunjukkan ikatan Ti-O-Si dan gugus hidroksil
berperan penting dalam meningkatkan reaktivitas
katalis. Gugus fungsi baru yang terbentuk pada
material NiO/Ti-PCH dapat dilihat pada Gambar
2. Adanya gugus fungsi berkaitan erat antara
struktur katalis dengan peningkatan aktivitas
katalitik.

Spektrum FTIR mengonfirmasi keberadaan
NiO dan TiO: dalam matriks PCH melalui pita
serapan. Pita spektrum serapan utama diamati
pada bilangan gelombang 3388 cm™, yang terkait
dengan vibrasi regangan gugus OH. Vibrasi ini
umumnya berasal dari gugus hidroksil yang
terkoordinasi dengan ion logam seperti Al dan
Mg. Selain itu, pita serapan OH juga ditandai oleh
puncak yang lebar, mengindikasikan interaksi
kuat dengan gugus hidroksil.

Vibrasi pada bilangan gelombang 1633 cm™!
menunjukkan pita serapan gugus Al-OH, pita
serapan kompleks pada 1052 cm™ berkaitan
dengan vibrasi regangan gugus Si-O, yang
merupakan ciri khas dari struktur silikat (Dankova
et al., 2014; Mohammed et al., 2024). Serapan Ti

anatase teramati pada bilangan gelombang 797
cm™, serapan yang berkaitan dengan Ti-O-Ni
terdeteksi pada bilangan gelombang 448 cm™'. Hal
ini sejalan dengan hasil penelitian Antoshkina et
al. (2019) dan Guan et al. (2020) yang
menunjukkan karakteristik material Ni-O-Al-O
dengan pita serapan Ni-O pada rentang 400-500
cm™, serta Harunrasjid et al. (2023) yang
menunjukkan karakteristik material Ni dan Ti
pada pita serapan 440 cm™ Ti-O-Ni.

Gass Sorption Analyser (GSA)

Sifat fisika katalis, terutama luas permukaan
spesifik, dianalisis melalui isoterm adsorpsi dan
desorpsi nitrogen (N), ditampilkan pada Gambar
3. Analisis ini dilakukan pada katalis yang
diperoleh melalui proses impregnasi nikel oksida
(NiO) dengan titania (TiO:) dalam matriks
lempung. Metode ini memberikan informasi
penting mengenai karakteristik porositas dan
distribusi ukuran pori material katalis. Perubahan
luas permukaan dan kapasitas adsorpsi setelah
diimpregnasi menunjukan keberhasilan
modifikasi  struktur lempung, berpengaruh
langsung terhadap sifat katalitik dan efisiensi
material dalam aplikasi reaksi kimia.
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Gambar 2. Spektrum FTIR NiO/Ti-PCH.
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Gambar 3. Grafik Isoterm (A) Montmorilonit, (B) Ti-PCH, (C) NiO/Ti-PCH

Volume dihitung dengan mengurangkan
volume mikropori dan mesopori dari total volume
pori. Setelah dilakukan analisis terlihat
peningkatan volume pori pada Gambar 3(C)
karena penambahan logam Ti dan oksida. Hal ini
menunjukkan adanya oksida logam membentuk
sejumlah kecil mikropori selama proses sintesis,
fenomena ini juga didapat dalam penelitian
(Fatimah et al., 2023).

Hasil karakterisasi sifat permukaan dan
porositas menunjukkan adanya peningkatan
kapasitas  adsorpsi  dibandingkan  dengan

montmorilonit pada Gambar 3(A). Peningkatan
ini ditunjukkan adanya loop histeresis yang
semakin besar pada Gambar 3(B) dan 3(C)
menunjukan  bertambahnya  kapasitas pori
material. Bentuk loop histeresis tersebut, disertai
dengan pola isoterm yang dihasilkan, menegaskan
bahwa pori-pori material memiliki karakteristik
berbentuk celah dengan ukuran yang tidak
seragam. Hal ini sejalan dengan penelitian (Arima
et al, 2024; Zhang et al., 2023) yang
menunjukkan korelasi antara morfologi pori-pori
celah dan kapasitas adsorpsi material. Analisis ini
menunjukkan bahwa modifikasi logam NiO yang
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terimpregnasi dalam lempung terpilar Ti-PCH
mampu meningkatkan adsorpsi dan porositas,
sehingga NiO/Ti-PCH diharapkan lebih efektif
dalam aplikasi katalitik.

Isoterm pada Gambar 3(C) merupakan hasil
analisis GSA dengan tipe isoterm VI, yang
menunjukkan karakteristik adsorpsi pada padatan
bermesopori dengan ukuran pori 2-50 nm. Hal ini
juga diperkuat dengan hasil penelitian (Hartanto
etal., 2011; Petcu et al., 2023) yang juga memiliki
isoterm tipe VI. Peningkatan volume teradsorpsi
yang signifikan pada tekanan parsial tinggi
mengindikasikan adanya mesopori yang lebih
besar pada material (Darmawan et al., 2024;
Shimizu & Matubayasi, 2024; Wroblewska et al.,
2021). Hal ini sejalan dengan kenaikan porositas
pada material Ti-PCH dan NiO/Ti-PCH
menunjukkan modifikasi struktur material efektif
meningkatkan volume dan ukuran pori. Selain itu,
tingginya luas permukaan spesifik material katalis
NiO/Ti-PCH meningkatkan sifat katalitik. Luas
permukaan yang lebih besar memungkinkan lebih
banyak interaksi antara situs aktif katalis dan
molekul reaktan, sehingga meningkatkan efisiensi
reaksi.
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SEM-EDX

Hasil analisis SEM-EDX menunjukkan
bahwa katalis NiO/Ti-PCH memiliki morfologi
partikel dengan distribusi yang seragam dan
menunjukkan adanya unsur Ni, Ti, Si, dan O yang
tersebar merata di seluruh material. Citra SEM

yang ditampilkan pada Gambar 4(A)
menampilkan morfologi permukaan
montmorilonit dengan ciri khas serpihan

berbentuk pipih yang mendominasi struktur
material. Morfologi ini mencerminkan sifat alami
montmorilonit sebagai material berlapis dengan
struktur lamelar. Gambar 4(B) menunjukkan
perubahan signifikan pada morfologi setelah
montmorilonit dimodifikasi menjadi katalis Ti-
PCH. Pada citra tersebut, serpihan-serpihan
terlihat menutupi permukaan lempung, yang
mengindikasikan bahwa titanium terdispersi di
seluruh permukaan material. Dispersi yang merata
merupakan indikator keberhasilan maodifikasi,
memengaruhi morfologi, berpotensi
meningkatkan sifat katalitik melalui peningkatan
jumlah situs aktif pada permukaan katalis.
Gambar 4(C) menggambarkan morfologi
permukaan Katalis berbentuk serpihan dengan
ukuran partikel bervariasi akibat adanya
aglomerasi partikel (Meng et al., 2020; Natsir et

2pm EHT =10.00 kV
WD = 8.5 mm

Date :18 Sep 2024

i
EHT =10.00 kW'
WD = 80mm

Signal A = SE1
Photo No. =98

al., 2021). Aglomerasi ini berperan penting dalam
menentukan struktur dan sifat permukaan katalis,
karena dapat memengaruhi luas permukaan
spesifik yang berhubungan langsung dengan
efisiensi  katalitik. ~ Struktur  seperti  ini
menunjukkan potensi yang tinggi untuk aplikasi
katalitik, meskipun perlu diperhatikan optimasi
distribusi ukuran partikel untuk memaksimalkan
luas permukaan aktifnya.

Berdasarkan hasil analisis EDX, kandungan
titanium (Ti) pada permukaan katalis Ti-PCH dan
NiO/Ti-PCH masing-masing terhitung sebesar
19,70% dan 17,47%. Penurunan kandungan Ti
pada NiO/Ti-PCH dibandingkan dengan Ti-PCH
dapat dihubungkan dengan adanya proses
impregnasi NiO. Namun, kandungan NiO pada
permukaan katalis NiO/Ti-PCH tidak terdeteksi
dalam analisis ini. Hal ini kemungkinan
disebabkan oleh konsentrasi NiO yang sangat
rendah, sehingga respon yang dihasilkan terlalu
lemah untuk terdeteksi oleh alat EDX (Wang et
al., 2021). Ketidakterdeteksian ini menunjukkan
bahwa meskipun NiO telah terimpregnasi, namun
distribusi atau konsentrasi di permukaan katalis
memerlukan optimasi  lebih  lanjut  untuk
memastikan  keberadaan dan kontribusinya

terhadap aktivitas katalitik.

Signal A = SE1
Photo No. =82

EHT = 10,00 kv
WD = 9.0mm

Date :18 Sep 2024
Time :10:37:52

Time :10:54:10

Gambar 4. Mikrograf SEM (A) Montmorilonit, (B) Ti-PCH, (C) NiO/Ti-PCH
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KESIMPULAN

Imobilisasi nikel ke dalam montmorilonit
berpilar titanium telah berhasil disintesis dan
dikarakterisasi menggunakan FTIR, GSA, dan
SEM-EDX. Hasil karakterisasi menunjukkan
bahwa pembentukan pilar titanium dan nikel
berkontribusi pada peningkatan luas permukaan
katalis. Dispersi nikel dan titanium pada
permukaan katalis dikonfirmasi melalui spektrum
FTIR dengan adanya ikatan  Ti-O-Ni
menunjukkan material NiO/Ti-PCH berpotensi
meningkatkan aktivitas Kkatalitik serta stabilitas
termal yang lebih tinggi.
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