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ABSTRAK

Penelitian ini bertujuan untuk mengekstraksi dan mengkarakterisasi silika
xerogel dari Lumpur Lapindo yang digunakan sebagai pendukung katalis pada
reaksi asilasi fenol. Katalis SiO; terimpregnasi Co3;O4 dapat dinotasikan sebagai
Co304/Si02. Lumpur dipreparasi dengan proses acid leaching dan kalsinasi
sehingga diperoleh lumpur dengan kemurnian silikatinggi. Ekstraksi silika xerogel
dari lumpur Lapindo dilakukan dengan metode sol-gel. Komposisi silika xerogel
dianalisis menggunakan XRF menunjukkan silika xerogel berhasil diekstraksi
dengan kemurnian sebesar 80,311%. Sintesisi katalis Co0304/SiO> dilakukan
dengan metode impregnasi dengan variasi loading Co sebesar 5; 10; 15% b/b.
selanjutnya struktur katalis dikarakterisasi menggunakan XRD yang menunjukkan
bahwa SiO> memiliki struktur amorf sesuai dengan JCPDS No0.29-0085 dan
Co304 memiliki struktur oktahedron sesuai dengan JCPDS No. 42-1467. Katalis
Co0304/S102 berhasil disintesis dengan ditandai tidak adanya puncak difraksi
selain milik Co304 dan SiO;. Keasaman katalis Co0304, SiOz, C0304/SiO2
ditentukan menggunakan metode FTIR-Piridin menunjukkan bahwa katalis
memiliki sisi asam Lewis dan Brensted. Impregnasi dapat meningkatkan nilai
keasaman SiO;, morfologi dan sebaran unsur dalam katalis dianalisis
menggunakan SEM-EDX yang menunjukkan bentuk partikel katalis Co3O4
berupa oktahedron dan tetrahedron dan katalis terimpregnasi memiliki struktur
nanopartikel yang seragam. Luas permukaan dan porositas katalis C0304/SiO2
terimpregnsi diukur menggunakan adsorpsi-desorpsi dengan gas N> menunjukkan
bahwa luas permukaan (Szer) yang dimiliki  katalis  5%Co0304/S102,
10%C0304/Si02, dan 15%C0304/SiO> masing-masing sebesar 192,427 m?.g™;
95,578 m2.g'; dan 44,077 m?g' dan uji katalisis pada reaksi asilasi fenol
dianalisis menggunakan GC-MS yang menunjukkan bahwa katalis dengan
penambahan (loading) Co 10% b/b memberikan aktivitas katalis yang optimum
dengan konversi fenol sebesar 90,021% dengan yield produk p-HAP dan Fenil
asetat masing-masing sebesar 38,091% dan 51,936% Serta selektivitas terhadapat
produk p-HAP sebesar 42,311%.

Kata kunci : Lumpur Lapindo, Ekstraksi, Sol-Gel, Co3;04/Si0>, Impregnasi, Reaksi
Asilasi Fenol.
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Nisa’, Hairun, 2022, “Extraction and Characterization Silica Xerogel from
Lapindo Mud As a Catalyst Support of Cobalt Oxide in Phenol Acylation
Reaction”, Thesis, Supervised By Prof. Dr. Hartati, M.Si. dan Qurrota A’yuni.
S.Si., M.Si. Chemistry Bachelor Degree, Chemistry Department, Faculty of
Science and Technology, Airlangga University, Surabaya

ABSTRACT

This study aims to extract and characterize silica xerogel from Lapindo
Mud which is used as a catalyst support in the acylation reaction of phenol. Co3z04
impregnated SiO: catalyst can be denoted as C0304/SiO2. The sludge is made by
acid washing and calcination process to obtain a sludge with high silica purity.
Extraction of silica xerogel from Lapindo mud was carried out using the sol-gel
method. The composition of silica xerogel which was analyzed using XRF
showed that the silica xerogel was successfully extracted with a purity of
80.311%. Co0304/SiO; catalyst was synthesized by impregnation method with
various loadings of Co 5; 10; 15% b/w. Furthermore, the structure of the catalyst
was characterized using XRD which showed that SiO> had an amorphous
structure according to JCPDS No0.29-0085 and Co304 had an octahedral structure
according to JCPDS No.42-1467. Co0304/SiO; catalyst was successfully
synthesized, indicated by the absence of diffraction peaks other than Co3O4 and
Si0,. The acidity of the catalyst Co3z0s, SiO2, C0304/SiO, determined by the
FTIR-Pyridine method showed that the catalyst had Lewis and Brensted acid
sites. Impregnation can increase the acidity of SiO», morphology and distribution
of elements in the catalyst were analyzed using SEM-EDX which shows the shape
of Co304 catalyst particles in the form of octahedron and tetrahedron and
impregnated catalyst has a uniform nanoparticle structure. The surface area and
porosity of impregnated Co304/SiO; catalyst were measured using adsorption-
desorption with N2 gas. m2.g-1; 95,578 m2.g-1; and 44.077 m2.g-1 and the
catalysis test on the acylation reaction of phenol was analyzed using GC-MS
which showed that the catalyst with the addition of Co 10% w/w gave optimum
catalyst activity with phenol conversion of 90.021% with the product yield of p-
HAP and Phenyl acetate. respectively 38.091% and 51.936% and the selectivity of
p-HAP products was 42.311%.

Keywords: Lapindo Mud, Extraction, Sol-Gel, Co304/SiO>, Impregnation, Phenol
Acylation Reaction.
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katalis 10%C0304/Si102, g) katalis 15%Co0304/SiO2,

Spektra EDX point a) Lumpur Lapindo, b) Silika Xerogel, c)
katalis SiO», d) katalis C0204, e) katalis 5%Co0304/Si0, f)
katalis 10%C0304/S102, g) katalis 15%C0304/Si0;

Hasil EDX /ine a) Lumpur Lapindo, b) Silika Xerogel, c) katalis
Si0,, d) katalis Co20s4, ) katalis 5%Co0304/Si0,, f) katalis
10%C0304/S10,, g) katalis 15%C0304/Si0-

Hasil EDX mapping unsur pada lumpur Lapindo
Hasil EDX mapping unsur pada silika xerogel

Hasil EDX mapping unsur pada katalis

Isoterm adsorpsi-desorpsi nitrogen pada katalis
Histogram aktivitas Katalitik dan yield produk
Histogram Selektivitas produk Katalis

Hubungan yield p-HAP dengan asam Brensted

Sisi asam Katalis C0304/S102

Mekanisme pembentukan p-HAP pada tahap asilasi-O

Mekanisme pembentukan p-HAP pada tahap asilasi-C
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1 Skema Kerja

2 Perhitungan

3 Kurva Kalibrasi AAS

4 Kurva Standar

5 Kromatogram GC-MS Standar

6 Difraktogram lumpur natural, silika xerogel, dan katalis
7 Hasil Adsorpsi-Desorpsi gas N

8 Hasil karakterisasi SEM

9 Fragmentasi GC-MS
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