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| Pendahuluan

Kemajuan teknologi industri untuk mengkonversi suatu material menjadi material yang
lebih bermanfaat tidak lepas dari peran aktif bahan katalis. Karena, kebanyakan industri
bahan kimia menggunakan katalis, diperkirakan 60% untuk menghasilkan produk kimia
dan 90% untuk terlibat dalam proses kimia (http://www.ccrllg.org). Maka, katalis diyakini
sebagai kunci keberhasilan untuk mencapai efisiensi suatu proses kimia. Sejalan dengan
keterbatasan energi dan bahan baku serta pertimbangan ramah lingkungan, katalis
menjadi jauh lebih diperlukan. Konsekuensinya, pemahaman rincian molekular kerja
katalis menjadi sangat penting untuk memenuhi kebutuhan produk yang efisien dan
ramah lingkungan.

Katalis, yang sudah berperan selama lebih dari 40 tahun dalam industri, tentunya
tidak terlepas dari pemakaian berbagai metode analisis kimia dalam memahami apa yang
terjadi pada konversi suatu bahan kimia dan bahan katalis itu sendiri. Pada awalnya,
bidang katalis kurang melibatkan bidang keilmuan analisis kimia dalam menerangkan
perilaku bahan terhadap suatu konversi bahan kimia dibandingkan dengan banyaknya
produk yang dihasilkan. Maka pemahaman terhadap perilaku bahan katalis menjadi
kurang dan akibatnya efisiensi yang optimum tidak tercapai. Sejalan dengan peningkatan
keterlibatan teknik analisis kimia dalam proses pembuatan bahan katalis dan reaksi
konversi yang terjadi, saat ini, pemahaman perilaku katalis menjadi sangat penting dan
merupakan bagian dari cabang ilmu bahan yang mencakup kajian fisik dan kimia.
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Dalam kesempatan ini, materi pembahasan akan ditujukan untuk memaparkan
peran beberapa teknik analisis kimia dalam perkembangan bahan katalis dengan
penekanan pada peran analisis kimia dalam kajian reaksi eks-situ dan in-situ.
Instrumentasi yang dipergunakan dalam memahami pembuatan dan kinerja katalis
adalah DTA-TGA, Difraksi sinar-X, Spektrofotometer infra merah, SEM dan TEM,
Kromatografi gas, Program Temperatur Desorpsi, Program Temperatur Reduksi,
Spektroskopi massa dan lainnya.

Il Pemanfaatan thermogravimetri dan analisis thermal diferensial

Cara terbaik untuk mengetahui apa yang terjadi selama reaksi pembuatan bahan katalis
adalah memantau perubahan yang berlangsung selama proses pembuatan bahan katalis
tersebut (Wiedemann dan Bayer, 1977). Perubahan yang terjadi selama proses preparasi
katalis adalah perubahan berat dan energi. Perubahan berat dari suatu zat sebagal
fungsi temperatur dianalisis dengan menggunakan metode thermogravimetri. Sedangkan
perubahan energi selama proses berlangsung dipantau dengan analisis thermal
diferensial. Metode ini sangat membantu preparasi katalis (Situmeang, 2000), reaksi
yang terjadi (Zeuthen et al., 1995), proses adsorpsi - desorpsi (Abello et al., 1995) dan
energi reaksl serta kinetika fasa gas (West, 1992). Hasil yang baik hanya akan didapat
jika metode tersebut digabungkan dengan metode analisis lainnya seperti kromatografi,
spektroskopi massa, spektrofotometer infra merah dan difraksi sinar-X.

Salah satu aplikasi DTA-TGA, sebagai contoh, penguraian dan pembentukan
kembali katalis PdO/ y-Al203 pada kondisi yang dipaparkan di bawah ini (Gambar 1),

' E
(O we— S

Gambar1.  Profil DTA-TGA katalis PdO/y - Alz03 yang direduksi oleh hidrogen.
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jelas terlihat bahwa katalis selama proses hanya terdiri dari dua fasa PdO dan Pd
meskipun jumlah perbandingan spesies Pd terhadap O yang didapatkan berbeda
oleh berbagai kelompok riset (Farrauto et al., 1992; Ribeiro et al., 1894; dan Konig et
al., 1994). Berat yang bertambah setelah proses reoksidasi adalah 30 - 40% berat
yang hilang pada waktu reduksi. Informasi yang didapat, tentunya, dapat
memberikan gambaran yang jelas tentang reproduksibilitas katalis PdOfy-Al203
dalam suatu reaksi. Sampel dipanaskan dalam campuran 1% CHs — udara hingga
700 °C, selanjutnya direduksi dengan 7% Ha, dan didinginkan dalam campuran
metana — udara. Aktivitas pembakaran metana naik terhadap temperatur sebelum
reduksi dengan hidrogen, dan nak dengan turunnya temperatur setelah reduksi
dengan hidrogen. Perilaku pembakaran metana berkaitan dengan pembentukan -
dekomposisi histeresis PdO (Farrauto ef al., 1995).

Il Pemanfaatan Difraksi Sinar X

Metode analisis dengan menggunakan instrumen difraksi sinar-X dalam katalis digunakan
untuk mengetahui fasa kristalin yang terbentuk dan fasa aktif dalam suatu reaksi konversi
bahan kimia, ukuran partikel kristal, cacat kristal, lingkungan atom sekitar serta dapat
Juga untuk mengetahui transformasi fasa kristalin selama reaksi terjadi pada temperatur
tinggi. Secara umum, fasa kristalin tunggal terbentuk pada temperatur cukup tinggi tetapi
luas permukaan yang dihasilkan biasanya rendah sehingga tidak cocok untuk aplikasi
reaksi katalitik. Maka mendapatkan fasa kristalin dominan dari katalis yang aktif dengan
luas permukaan yang cukup besar, melalui metode preparasi yang diikuti dengan analisis
difraksi sinar-X merupakan tantangan menarik.

Pada penentuan struktur kristal, nyatanya, tiap padat kristalin mempunyai
karakteristik pola difraksi sinar-X , yang digunakan sebagai “fingerprint” untuk
identifikasinya. Maka, pola difraksi dari kebanyakan padat anorganik yang diketahui,
termasuk dalam data terbaru Arsip-Difraksi ; dengan menggunakan prosedur jejak yang
cocok, zat yang tak dikenal dapat diidentifikasi dengan cepat dan tepat seperti contoh
pada Gambar 2 di bawah ini. Pencocokan fasa kristalin yang dilakukan dengan merujuk
pada data difraktogram baku merupakan teknik analisis kualitatif. Sedangkan analisis
kuantitatif difraktogram yang didapat dilakukan dengan menggunakan metode Rietveld
(Kisi, 1994). Metode Rietveld digunakan untuk menganalisis data pola difraksi hasil XRD
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yaitu analisis struktur kristal yang melibatkan proses pencaharian parameter struktur
sehingga intensitas berdasarkan parameter tersebut mempunyai harga yang sedekat
mungkin dengan harga intensitas yang diperoleh dari pengamatan. Metode ini didasarkan
atas metode fitting (pencocokan) pola difraksi secara keseluruhan yang melibatkan fungsi
profil yang sesuai .
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Gambar2.  Pola difraktogram katalis Cr20¥/SiOz , Cr203/TiOz2, Cr203/ZrO2 dan
Cr203/y-Al203 (Wang et al., 2000)

Selanjutnya, ukuran partikel dari fasa kristalin dapat ditentukan dengan
menggunakan metode perhitungan dari persamaan Scherrer dari lebar puncak pada
setengah tinggl maksimum meskipun ukuran rerata kristal pada sampel bubuk, yang
sanggup dideteksi, adalah rerata diameter lebih kecil dari 2000 A. Garis-garis pada pola
difraksi berada dengan lebar tertentu tetapi jika partikel sangat kecil, garis-garis melebar
dari biasanya. Pelebaran garis-garis bertambah dengan menurunnya ukuran partikel.
Batas dicapai dengan diameter partikel pada rentang kira-kira 20 hingga 100 A ;
selanjutnya garis-garis melebar jka mereka di bawah radiasi latar-belakang. Untuk
partikel yang ditandai adanya nir-spherik, adalah mungkin memperkirakan bentuk karena
garis-garis yang berbeda dalam pola bubuk melebar pada tingkat yang berbeda.

Pola difraksi yang mempunyai sejumlah kecil *humps" sangat melebar dapat
memberikan informasi struktur lokal. Hasil, biasanya, ditampilkan sebagai fungsi distribusi
radial (RDF) (ihat Gambar 3). Ini menunjukkan probabilitas untuk mendapatkan suatu
atom kedua sebagai fungsi jarak dari atom rujukan. Informasi selanjutnya diperoleh pada
lingkungan koordinasi (sferik pertama dan terluar) dan jarak ikatan. Puncak lebih besar
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terletak pada 1,62 A dan pucak lebih kecil pada 2,654, masing-masing adalah jarak Si -
O dan jarak O - O dalam tetrahedra SiOs. Puncak pada 3,12 A menyatakan jarak Si-Si
terdekat, yaitu jarak antara tetrahedra dua SiOs. Informasi tersebut berguna untuk uji
validitas struktur padatan nir-kristal.

§ 4000+
z 30001 q
% e
=
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Gambar3.  Kurva distribusi radial dari SiO2 (Mozzi dan Warren, 1959)

Identifikasi cacat kristal dan ketidak-teraturan kristal dapat dideteksi melalui
berbagai efek difraksi. Kemungkinan sumber lain terjadinya pelebaran garis adalah
“strain” dalam kristal. Ini dapat hadir pada logam terdeformasi plastis. Gerak thermal
atom, yang tak menguntungkan ada dalam semua zat di atas titk nol absolut,
menyebabkan reduksi intensitas puncak dan meningkatnya derajat radiasi latar-belakang.
Hal ini teramati jika temperatur tinggi dan jika titik leleh zat dicapai. Maka, gerak thermal
tersebut diperhitungkan dalam penentuan struktur melalui pengenalan faktor temperatur.

Teknik hamburan sinar-X bersudut kecil (SAXS) digunakan untuk mendeteksi
ketidakhomogenan pada skala 10 hingga 1000 A. Radiasi terdifraksi diukur pada sudut
hanya akhir berkas “incident” (pada sejumlah kecil 20 atau pada sisi kiri Gambar 3.1)
menggunakan kamera Krattky. Radiasi terdifraksi ini muncul sebagai suatu punggung
pada berkas intens dari radiasi tak terdifraksi yang terpusat pada 0¢ 26. Pada kasus yang
disukai, ketidak — homogenan seperti struktur 2-fasa bersama ‘immiscibility” dalam
larutan padat atau cair dapat dikaji.

Pada temperatur tinggi, beberapa instrumen difraksi sinar-X mampu melakukan
analisis pola difraktogram. Bahan konstruksi-refraktori yang inert seperti tungsten dan
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iridium dapat digunakan hingga temperatur 2000 °C. Salah satu contoh, pada transfer
fasa dari Bi— Bu — yu Li2ZnSiOs« , beberapa garis pada fasa sebelumnya tidak muncul
di fasa berikutnya (Gambar 4).
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Gambar4.  Fotograf Guinier dari pola difraktogram Li2ZnSiOs (West, 1984)

IV Pemanfaatan Spektrofotometer Infra merah

Spektrofotometer infra merah, umumnya, digunakan untuk karakterisasi situs-
situs yang terdapat pada permukaan katalis dan interaksi yang terjadi antara katalis
dengan molekul gas teradsorpsi serta pemahaman tentang mekanisme yang terjadi.
Analisis dengan spektrofotometer infra merah ini dapat dilakukan secara eks-situ dan in-
situ.

Penentuan perilaku situs permukaan katalis seperti keasaman (asam Lewis atau
Br@nsted-Lowry) dapat dijejaki dengan mengontakkan katalis dengan basa NHj atau
piridin dan dilihat pada bilangan gelombang + 1600 cm-' dan + 1400 cm'! untuk masing-
masing asam Br@nsted-Lowry dan Lewis. pergeseran nilai yang dihasilkan bergantung
pada kekuatan interaksi dan lingkungan sekitar situs asam tersebut (Gambar 5).

Selain itu, informasi tentang gugus fungsi dan lingkungan sekitar yang dimiliki
oleh suatu bahan katalis dapat diketahui melalui pita adsorpsi pada bilangan gelombang
300 - 1900 cm-' atau daerah “fingerprint" , seperti ditunjukkan oleh senyawa
aluminafosfat dan dengan variasi penambahan vanadat di bawah ini (Gambar 6).
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Gambar 5.  Pengaruh % (b/b) dopan LaCrO; dalam zeolit terhadap pita adsorpsi
dengan bilangan gelombang (+ 1445 cm-! untuk asam Lewis, dan + 1636
cm! asam Bridnsted - Lowry) setelah kontak dengan NH; selama 24 jam
(Situmeang dkk., 2005).

Absorbance

1 rf . "
100 iS00 1ieo To0 _s7 000
<y

Gambar 6.  Spektra infra merah dari sampel (a) ALPO:s - 5, (b) VAPO-5, (c) 1V/AP,
dan 2V/AP (Concepcion et al., 1995)

Pita absorbsi pada rentang 1000 — 1200 cr! merupakan ulur asimetris tetrahedra
PO , sedangkan pita absorbsi pada rentang 412 dan 459 cm' masing-masing
merupakan ulur simetris dan tekuk ikatan P — O. Pita absorbsi pada daerah 500 — 650
cmr! merupakan vibrasi dalam daerah cincin rangkap. Pita bilangan gelombang 860 cm!
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merujuk pada spesies V5 . Pita 1028 cm' menyatakan hadimya fasa kristalin V20s
dalam senyawa tersebut dan pita 923 - 929 cm' menunjukkan adanya spesies V=0,
Jelas, identifikasi pita serapan bilangan gelombang di atas dibantu dengan data spektra

infra merah senyawa mumi dan lingkungan lainnya.
V Pemanfaatan Mikroskop elektron

Mikroskop elektron adalah suatu teknik analisis yang luar biasa untuk sanggup
memberikan informasi struktur dalam rentang pembesaran yang luas dan merupakan
pola transmisi (TEM) dan refleksi (SEM). Secara ekstrim, mikroskop elektron, SEM dapat
mengkaiji tekstur, topografi dan tampilan permukaan dari bubuk atau partikel padat hingga
ukuran puluhan mikron dapat dilihat, dan karena kedalaman fokus instrumen, maka hasil
gambar adalah 3-dimensi. Mikroskop elektron resolusi tinggi (HREM) sanggup
memberikan informasi hingga skala atomik. Resolusi instrumen ini mampu hingga 2,00A.
Selanjutnya, gabungan SEM atau TEM dengan EDX mampu menganalisis komposisi

unsur-unsur yang ada dalam sampel.

Gambar7.  Fotograf SEM dari LaCrOs yang dipreparasi dengan teknik hidrothermal
(Zheng et al., 1999)
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Kristal LaCrOs yang dipreparasi dari prekursor nitratnya dan dikalsinasi pada 260
°C selama 7 hari memberikan bentuk kubus dengan ukuran partikel 1 - 3 um seperti
ditunjukkan pada Gambar 7. Selanjutnya, mikroskop elektron mampu memperlihatkan
distribusi oksida logam pada pendukung seperti ditunjukkan pada Gambar 8 di bawah
ini. Distribusi oksida Cu dan Co pada permukaan pendukung SiO: jauh dari keidealan
karena membentuk partikel yang lebih besar tidak menyatu dengan pendukung SiO:
tersebut. Partikel dari CuO pada pendukung SiO2 jauh lebih besar daripada Co30s pada
pendukung SiO2 . Analisis tambahan fasa sinar-X menunjukkan bahwa hanya terdiri dari
masing-masing hanya fasa CuO dan Co30s .

Gambar 8.  Mikrograf SEM dari katalis CuO/SiO2 dan Co304/SiOz (Lin et al., 1995)

3.00 £.00 9.00 12.00 15.00 18.00 21.00 24,00

EDAX ZAF Quantification (Standardiess)
Element Normalized
Element  Wt% At%  K-Ratio F4 A F

c K 20.30 32.73 0.0564 1.0431 0.2645 1.0011

8iK 65.62 €0.28 0.5507 1.0050 0.5347 1.0005

Cri 14.09 6.3% 0.1217 0.8894 0.9713 1.0000
Total 100,00 100,00

Gambar9.  Data EDX dari mikrograf SEM 6% Cr203/SiOz yang dipreparasi dengan
metode sol-gel dan dikalsinasi pada 600°C selama 2 jam (Situmeang et
al., 2004).
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Selanjutnya, Mikrograf SEM 6% Cr203/SiOz yang dikomplemenkan dengan analisis EDX
memberikan informasi rill dari komposisi % (b/b) unsur-unsur dalam senyawa 6%
Cr204/Si0: tersebut seperti dipaparkan pada Gambar 9 di atas.

VI Pemanfaatan Kramatografi gas

Analisis kromatografi gas dalam bidang katalis digunakan untuk analisis produk dan
reaktan yang ada selama proses konversi berlangsung, juga dapat digunakan untuk
analisis karakteristik keasaman dan kebasaan suatu bahan katalis. Pada analisis produk
konversi suatu reaktan dengan kromatografi gas, tentunya, pemilihan kolom, fasa gerak
dan detektor bergantung pada karakteristik bahan produk dan reaktannya. sedangkan,
pada analisis keasaman dan kebasaan suatu bahan katalis, umumnya menggunakan
metode titrasi dan spektroskopi yang menggunakan molekul “probe” . Kebanyakan teknik
tersebut memeriukan peralatan yang spesifik dan penanganan sampel khusus.
Sedangkan metode kromatografi gas, memiliki kespesifikan molekul hasil reaksi
sebagai tanda reaksi pada situs asam atau situs basa, sensitivitas dan selektivitas yang
baik pada rentang temperatur yang luas. Bahan kimia yang digunakan sebagai acuan
adalah 2-Methyl-3-butyn-2-ol (MBOH), tert-alkynol sederhana. Senyawa tersebut dalam
suasana basa, akan memberikan hasil senyawa butanon dan senyawa asetilen pada
permukaan katalis bersitus basa, seperti dipaparkan pada Gambar 10 di bawah ini.
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Gambar 10.  Skematis reaksi yang terjadi pada situs basa suatu katalis menggunakan
sampel methyl butynol (Pernot ef al., 1991).
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Pada suasana asam, methyl-3-butyn-2-ol (MBOH), diubah menjadi 3-Methyl-3-
buten-1-yne (Mbyne) dan senyawa aldehid (prenal) oleh permukaan katalis bersitus asam
seperti ditampilkan pada Gambar 11.

gt L
; 7

HN - - H,0

‘- ’ H

-
Mbyne + ! Pranal - W

Gambar 11.  Skematis reaksi yang terjadi pada situs asam Lewis dan Bronsted — Lowry
dengan sampel methyl butynol (Pemot et al,, 1991) .

Jika reaktivitas permukaan katalis bersifat amfoterik, maka konversi senyawa
methyl-3-butyn-2-ol (MBOH) menghasilkan senyawa hidroksi-3-metil-2-butanon (HMB)
dan 3-metil-3-buten-2-on (MIPK) seperti dipaparkan pada Gambar 12.

o] o)
Q/ 4 amphoteric Q/ < - \/ <
HO reactivity HO

(MBOH) (HMB) (MIPK)

Gambar 12.  Skematis reaksi yang terjadi pada situs amfoterik permukaan katalis
dengan sampel methyl butynol (Pemot et al., 1991) .

Analisis dilakukan dengan menggunakan detektor ionisasi-nyala dan kolom
Silocel yang mengandung 15% TCEPE serta bantuan sampel murni rujukan. Metode ini
tentu dapat mengetahui proses katalisis secara in-situ.
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VIl Pemanfaatan TPR dan TPD

Pemanfaatan analisis reduksi dan desorpsi suatu bahan katalis dengan program
temperatur merupakan suatu metode analisis untuk mengkaji interaksi yang
sesungguhnya terjadi antara molekul reaktan dengan situs-situs aktif permukaan katalis,
suhu terjadinya interaksi tersebut dan keadaan katalis setelah reaksi terjadi serta
karakteristik keasaman permukaan katalis.

Pada Gambar 13, tampak satu puncak tunggal dari profil reduksi dengan
hidrogen untuk katalis “baru” dan ‘regenerasi” dengan posisi Tmas keduanya berdekatan.
Pergeseran Tmaks antara katalis “baru” dengan “regenerasi” menyatakan interaksi berbeda

antara Cr dengan pendukung .

(a) Fresh Catalysts (b) Regenerated Catalysts
i i A 8CHA i
17
|
|
|
W | - 'l ’BCUA
| | f
| 7
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| |
;'f } | ’BCIIB ‘1 |
E 106 = fa /' - ‘
| ,8Cr8
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/W 1
Vi \\ ¥ / it
o W NS
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Gambar 13.  Profil Reduksi— Hz program temperatur bagi katalis “baru” dan katalis
“regenerasi’ dengan luas permukaan pendukung Al:0z ; A =202 , B = 96,
C =65 m¥g (Cadus et al., 1999).

Keasaman pendukung Al:03 ditentukan dengan menggunakan desorpsi —NH3
program temperatur seperti ditunjukkan oleh Gambar 14 di bawah ini. Secara umum,
distribusi keasaman ketiga alumina adalah sama tetapi keasaman tertinggi per luas

permukaan terdapat pada alumina C.
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Gambar 14.

200 300 400
Temperature (*C)

Distribusi keasaman dari pengukuran desorpsi program temperatur - NHs

dengan luas permukaan pendukung Al203; A =202 ,B =96, C = 65 mg
(Cadus et al., 1999).

Identifikasi kemudahan suatu katalis mengoksidasi pada suatu temperatur dapat
dijejaki melalui kemudahan suatu bahan katalis direduksi, seperti ditunjukkan pada
Gambar 15 di bawah ini. Pada ketiga katalis berikut ini, Cr203, 10% Cr203/Al:03 dan 1%
Cr20¥Al203 , ternyata, katalis Cr203 mengkonsumsi hidrogen lebih dulu pada temperatur
190 °C dan juga pada temperatur sekitar 350 dan 450 °C. Sedangkan peningkatan
kandungan dopan Cr-oksida dalam alumina menurunkan temperatur terjadinya reduksi.
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Gambar 15.  Reduksi-Hz program temperatur untuk katalis CrOx/Al203 dan kristalin

Cr:03 (Grzybowska et al., 1998).
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Kemudahan suatu bahan katalis tereduksi bermakna juga kurang kuatnya
oksigen terikat dalam senyawa bahan katalis tersebut. Selanjutnya, banyaknya hidrogen
yang dikonsumsi dapat digunakan untuk menentukan keadaan bilangan oksidasi dari
logam aktifnya. Sebagai contoh, puncak yang pertama merujuk pada reaksi 2 CrOs + 3
Hz— Cr203 + 3 H20 atau spesies Cr3* menjadi spesies Cr3* .

VIl Pemanfaatan Spektroskopi Massa dan lainnya

Spektroskopi massa dalam bidang katalis, umumnya digunakan sebagai komplemen
analisis instrumen lainnya seperti kromatografi gas, tetapi dapat juga digunakan langsung
untuk analisis produk reaksi yang terjadi, guna memprediksi mekanisme reaksi katalitik
dan juga analisis molekul yang teradsorpsi pada permukaan atau di katalis setelah
proses desorpsi diaplikasikan kembali pada temperatur yang lebih tinggi. Salah satu
contoh aplikasi spektroskopi massa untuk identifikasi produk reaksi dipaparkan pada
Gambar 16 di bawah ini.
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Gambar 16.  Pembentukan C3Hs (m/e = 42) yang diamati dengan Spekiroskopi Massa,
dimana A = katalis LaCrOs dan B = katalis Cr20s (Situmeang, 2000).

Hasil puncak yang didapat pada Gambar 16, dapat digunakan juga untuk
mengetahui keadaan oksidasi logam aktif (misal persentase Cr* , atau Cr?) dalam
katalis serta “bulk” oksigen katalis yang dikonsumsi untuk reaksi tersebut dengan cara
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Analisis spektroskopi lainnya yang juga sering digunakan dalam bidang katalis
adalah spektroskopi resonansi elektron, spektroskopi resonansi inti dan spektroskopi
fotoelektron sinar-X (XPS) dan tentunya masih banyak lainnya. Penggunaan spektroskopi
elektron dalam bidang katalis adalah untuk mengetahui keadaan bilangan oksidasi dari
logam aktif dalam katalis sebelum dan sesudah reaksi. Pada Gambar 17 ditampilkan
beberapa katalis Cr203 dalam berbagai pendukung yang dipreparasi dari prekursor yang
berbeda. Temyata, bilangan oksidasi logam krom ada dua, yaitu Cr* dan Cr5* seperti
ditunjukkan di bawah ini.
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Gambar 17.  Spektra ESR dari katalis Cr203/Al:03 (Cadus and Gorris, 1999).

Keadaan bilangan oksidasi Cr pada Gambar 17 menunjukkan bahwa ada
sebagian kecil ion logam Cr** yang terisolasi dan interaksi elektronik lemah terlihat pada
1500 G sedangkan ion logam Cr3* yan berinteraksi kuat terlihat pada 3500 G. lon logam
Cré*teramati pada sekitar 3600 G dengan resonansi 2 puncak yang pemisahannya buruk.

Penggunaan spektroskopi resonansi magnetik inti selain untuk mengetahui
keadaan bilangan oksidasi atom logam aktif dalam katalis juga dapat digunakan untuk
mengetahui  deaktivasi katalis akibat pembentukan ‘coke” serta jenis ‘coke” yang
terbentuk. Pada Gambar 18 ditampilkan jenis “coke” yang terbentuk setelah reaksi
perengkahan minyak bumi dengan menggunakan spektroskopi resonansi magnetik inti
(NMR) - 13C .
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Ca!urnaﬂs

Gambar 18.  “Coke" yang dihasilkan pada reaksi perengkahan minyak bumi dengan

NMR '3C dengan teknik eksitasi pulsa tunggal (SPE) dan teknik polarisasi
bidang (CP) dengan rujukan dalam TKS, (trimetilsilyl) Silane (Snape et al.,
1995).

Selanjutnya penggunaan spektroskopi fotoelektron sinar-X (XPS) dalam bidang
katalis selain unsur yang terkandung juga untuk mengetahui keadaan bilangan oksidasi
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Gambar 19.

Spektra XPS inti Cr 2pxz untuk variasi dopan Cr dalam Al:Oz di bawah ini

:(a)1,5Cr, (b) 3,0 Cr, (c) 6,0 Cr, (d) 9,0 Cr, (¢)12,0 Cr dan (f) 15,0 Cr
(Fierro et al., 1992).
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ion logam aktif dan interaksi yang terjadi terhadap lingkungannya melalui energi ikatan
serta pengotor yang mungkin ada (Bukhtiyarov, 2000). Sebagai contoh, karakterisasi
permukaan untuk mengetahui bilangan oksidasi ion Cr pada Alumina dengan variasi
kandungan kromia ditampilkan pada Gambar 19.

Tampaknya, ion Cré* selalu ada dalam setiap variasi kandungan krom pada
alumina, terlihat pada energi ikat 580 eV, sedangkan ion Cr3 (energi ikat 578 eV) stabil
pada kandungan krom yang tinggi.

IX Kesimpulan

Pemahaman yang baik pada suatu proses preparasi bahan katalis , proses reaksi
konversi dan optimalisasi produk yang terjadi, temyata hanya mungkin dicapai dengan
penggunaan alat bantu instrumentasi yang tepat untuk analisis kimianya. Kenyataannya,
belum semua instrumentasi dapat melakukan analisis kimia secara in-situ , yang
merupakan tahapan terpenting mengetahui apa yang terjadi sesungguhnya dalam proses
konversi suatu bahan kimia. Namun, sejalan dengan kemajuan teknologi, preparasi
katalis dan proses reaksi yang terjadi untuk mendapatkan hasil yang efisien dan optimal
pasti akan dapat dicapai.
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