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ABSTRAK

Ansori, Muhammad. 2019. Pengaruh Variasi Konsentrasi Pengembanan KOH
Terhadap Karakter Struktur, Luas Permukaan, dan Kebasaan Na-
Zeolit. Pembimbing I: Ahmad Ghanaim Fasya, M.Si., Pembimbing II:
Ahmad Hanapi, S.Si., M.Sc., Konsultan: Vina Nurul Istighfarini, M. Si.

Kata Kunci: Zeolit, Kalium Hidroksida, Sonikasi

Zeolit merupakan salah satu material alam yang dapat dimanfatkan sebagai
penyaring molekular, penyerap bahan/adsorben, dan katalisator. Akan tetapi perlu
adanya aktivasi untuk meningkatkan aktifitas dari zeolit alam. Zeolit alam
diaktivasi menggunakan larutan NaCl 2 M dan kalsinasi pada suhu 450 °C selama
3 jam. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui perubahan karakter, luas
permukaan dan kebasaan dari pengaruh variasi pengembanan KOH 10% dan 20%
pada zeolit teraktivasi NaCl. Pengembanan KOH 10% dan 20% pada zeolit
teraktivasi NaCl telah berhasil disintesis menggunkan metode sonikasi. Material
hasil sintesis kemudian dikarakterisasi menggunakan instrumen X-ray Diffraction
(XRD), adsorpsi-desorpsi N2, dan Temperature Progammed Desorption (CO-
TPD). Pengembanan KOH pada zeolit teraktivasi teridentifikasi adanya
perubahan karakter dengan munculnya fasa KCI berdasarkan karakterisasi
menggunakan XRD. Pengukuran luas permukaan menggunakan adsorpsi-desorpsi
N, didapatkan luas permukaan semakin turun berturut-turut sebesar 44,6 m2/g;
9,727 m?/g; 5,432 m?/g. Adanya penambahan KOH pada zeolit teraktivasi NaCl
dapat menyebabkan penurunan nilai total kebasaan berdasarkan analisis
menggunakan CO,-TPD.
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ABSTRACT

Ansori, Muhammad. 2019. Effect of Variation Concentration on KOH
Support on Structure Characteristics, Surface Area, and Na-Zeolite
Basicity. Advisor I: Ahmad Ghanaim Fasya, M.Si, Advisor Il: Ahmad
Hanapi, S.Si., M.Sc., Consultant: Vina Nurul Istighfarini, M. Si.

Keywords: Zeolite, Potassium Hydroxide, Sonication

Zeolite is one of the natural materials that can be utilized as a molecular
filter, absorbent / adsorbent, and catalyst. However, there is a need for activation
to increase the activity of natural zeolites. Natural zeolite was activated using 2 M
NaCl solution and calcined at 450 °C for 3 hours. This study aims to determine the
change in character, surface area and basicity of the influence of variations in
KOH development of 10% and 20% on zeolite activated NaCl. The development
of 10% and 20% KOH in NaCl-activated zeolite was successfully synthesized
using the sonication method. The synthesized material is then characterized using
the X-ray Diffraction (XRD) instrument, N> adsorption, and Temperature
Progammed Desorption (CO2-TPD). The development of KOH on activated
zeolite was identified by character changes with the appearance of the KCI phase
based on characterization using XRD. Measurement of surface area using N2
adsorption obtained surface area decreases by 44.6 m?/g; 9,727 m?/g; 5,432 m?/g.
The addition of KOH in NaCl-activated zeolite can cause a decrease in the value
of total alkalinity based on analysis using CO>-TPD.
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Indonesia adalah negara yang terkenal akan sumber daya alamnya, dilihat
dari kondisi geografisnya yang terdiri dari pegunungan yang banyak mengandung
mineral — mineral. Salah satu mineral yang memiliki banyak kegunaan adalah
zeolit. Daerah yang menjadi deposit zeolit diantaranya adalah Cipatujah, Bayah,
Wonosari, di Yogyakarta, dan Malang serta Bandung (Muhamad, 1995). Dalam

algquran surat al-Bagarah ayat 29 Allah SWT berfirman:
IS shs ol atn BABLS s ) i F s 2V g U ST gls b gh

“Dia-lah Allah yang menjadikan segala yang ada di bumi untuk kamu dan dia

berkehendak (menciptakan) langit, lalu dijadikanya-Nya tujuh langit. Dan Dia
Maha Mengetahui segala sesuatu” (Al-Bagarah: 29)

Al Qorni dalam tafsir Al Muyassar (2007) menafsirkan bahwa Allah yang
Esa, Dialah yang telah menciptakan demi kalian segala apa yang ada di bumi dari
segala macam nikmat yang kalian mengambil manfaat dengannya. Kemudian
Allah juga berkehendak untuk menyempurnakan langit menjadi tujuh lapis dan
Dia maha mengetahui atas segala sesuatu dan ilmu-Nya Subhanahu Wata’ala
meliputi segala apa yang Dia ciptakan.

Asy Syaukani dalam tafsir Fathul Qodir (2008) mengatakan makna Al G

adalah: Dia menciptakan demi kalian, Allah Ta’ala menciptakan untuk kita segala



apa yang ada di bumi, termasuk di dalamnya barang-barang tambang, begitu pula

cairan-cairan bumi dan semua hal sebagaimananya memerankan sebagai bumi.

Surat Al-Bagarah ayat 29 di atas menjelaskan bahwa Allah menciptakan
bumi dan isinya adalah untuk manusia. Manusia dapat mengambil manfaat dari
apa yang sudah Allah ciptakan. Salah satunya adalah pemanfaatan mineral alam
zeolit. Zeolit adalah mineral yang terdiri dari kristal aluminasilikat terhidrasi yang
mengandung kation alkali atau alkali tanah dalam kerangka tiga dimensi. lon-ion
logam tersebut dapat diganti dengan kation lain tanpa merusak struktur zeolit, dan
dapat menyerap air secara reversibel. Melihat struktur zeolit yang berongga, zeolit
dapat dimanfaatkan sebagai peyaring molekular, penyerap bahan/adsorben, dan
katalisator.

Melihat fakta tersebut, maka zeolit perlu dikembangkan dengan
meningkatkan daya gunanya melalui peningkatan kereaktifannya dan
keselektifannya, salah satunya dengan modifikasi zeolit. Modifikasi zeolit
bertujuan untuk mengubah atau menyeragamkan kation penyeimbang,
memperluas permukaan zeolit dan meningkatkan rasio Si/Al. Beberapa teknik
modifikasi yang sering dilakukan antara lain proses dehidrasi, aktivasi, pertukaran
ion, dealuminasi, dan kalsinasi (Ishizaki, 1998).

Daya kerja zeolit alam sebagai katalisator dapat diperbesar dengan
mengaktifkan zeolit teriebih dahuiu (Sutarti dan Rahmawati, 1994) salah satunya
dengan aktivasi. Aktivasi bertujuan untuk menghilangkan pengotor serta
memperluas permukaan dari zeolit alam. Aktivasi zeolit alam secara kimia dapat

dilakukan dengan perendaman larutan asam kuat (HCI) dan basa kuat (NaOH)



serta larutan garam seperti NaCl untuk menghilangkan kation alkali atau alkali
tanah yang terdapat dalam rongga zeolit (Kartika dan Widyaningsih, 2012).

Burris dan Juenger (2015) melakukan penghilangan pengotor zeolit alam
menggunakan HCI 0,01 M; 0,5 M; dan 1 M, diperoleh hasil maksimal pada HCI
0,5 M yang mana luas permukaan zeolit alam menjadi meningkat. Ola PD, dkk.,
(2013) melakukan aktivasi zeolit alam menggunakan HCI dan NaCl didapatkan
luas permukaan dari zeolit alam diaktivasi HCI 26,902 m?/g, sedangkan aktivasi
dengan NaCl 26,721 m?/g. Hal ini menunjukkan bahwa aktivasi zeolit alam
menggunakan NaCl dapat dilakukan. Zeolit alam yang diaktivasi menggunakan
NaCl tidak mengubah struktur dari zeolit dan luas permukaan secara signifikan
meningkat (Lin lin, dkk., 2013).

Pemanfaatan zeolit sebagai katalis heterogen biasanya digunakan untuk
reaksi eseterifikasi maupun reaksi transesterifikasi pada pembuatan biodesel.
Reaksi eseterifikasi biasa menggunakan katalis heterogen berkarakter asam kuat,
sedangkan reaksi transesterifikasi katalis yang digunakan adalah katalis heterogen
basa (Guarieiro, 2005). Corro, dkk (2013) menjelaskan reaksi transesterifikasi
menggunakan katalis basa 4000 kali lebih cepat dibanding katalis asam. Katalis
basa heterogen dapat dibuat dengan memodifikasi zeolit alam dengan impregnasi
larutan basa (NaOH/KOH) untuk menempelkan sisi aktif basa pada permukaan
dan pori zeolit (Noiroj dkk., 2009).

Kusuma, dkk., (2012) melakukan penelitian pembuatan biodesel
menggunakan katalis KOH/zeolit alam pacitan dengan konsentrasi 100/100 g
didapatkan yield biodesel 95,09%. Intarapong, dkk (2013) melakukan

transesterifikasi minyak sawit dalam penggunaan katalis heterogen



KOH/mordenit dihasilkan produk maksimum sebesar 96,7 % dengan
mengimpregnasi 20% wt KOH pada zeolit tanpa kalsinasi. Dianursanti dkk.,
(2017) dengan menggunakan katalis 1,5 M KOH/zeolit pada pembuatan biodisel
melalui reaksi transesterifikasi dihasilkan yield biodesel 88,13% yang sebelumnya
aktivasi zeolit dengan HCI. Produk yang dihasilkan ini karena sisi aktif pada
zeolit masih banyak dan diperkuat dengan kebasaan dari K>O. K>O merupakan
senyawa basa yang memiliki aktivitas katalitik yang tinggi sehingga memiliki
peran penting dalam proses transesterifikasi dalam pembuatan biodesel (Kusuma,
dkk., 2012).

Sulton, (2018) melakukan penelitian pembuatan biodesel melalui reaksi
transesterifikasi dengan katalis KOH/zeolit yang sebelumnya diaktivasi HCI 6 M,
variasi KOH 10, 20, 30% dari berat zeolit, dilaporkan dari hasil XRD modifikasi
katalis bahwa pada penambahan KOH 10% dan 20% tidak adanya puncak K.O
dan tidak dihasilkan yield biodesel. Puncak K>O baru muncul pada penambahan
KOH 30% dan dihasilkan yield biodesel 82,71% pada waktu reaksi 2 jam. Umam,
(2018) juga melakukan penelitian pembuatan bidesel melalui reaksi
trasesterifikasi dengan memanfaatkan katalis KOH/zeolit teraktivasi HCI 6 M,
impregnasi 50% KOH dari hasil XRD masih belum bisa dipastikan adanya
senyawa KO dan hasil yield biodesel maksimum 85 % pada waktu reaksi 7 jam
akan tetapi hasil biodesel masih terdapat senyawa asam.

Hal ini dapat disebabkan karena kurangnya sifat kebasaan katalis
KOH/zeolit teraktivasi HCI, kurangnya sifat kebasaan katalis kemungkinan
dipengaruhi oleh zeolit yang diaktivasi HCI. Zeolit yang diaktivasi dengan

larutan asam seperti HCI yang disertakan pemanasan, maka pada permukaan



zeolit akan terdapat ion H* yang membentuk gugus hidroksil dengan atom
oksigen. Secara katalitik ion H" ini akan berfungsi sebagai pusat aktif dan sering
disebut inti asam yang berhubungan dengan atom-atom aluminium tetrahedral
(Pranjoto, 2010). Struktur yang dihasilkan adalah asam Bronsted. Pada dasarnya
zeolit mempunyai dua jenis keasaman, yaitu asam Bronsted dan asam Lewis.
Keasaman Bronsted dapat diubah menjadi keasaman Lewis dengan memanaskan
zeolit pada suhu yang tinggi dan zeolit yang dihasilkan akan bersifat asam,
meskipun memiliki aktivitas yang tinggi akan tetapi sebagai pengemban tidak
menjukkan selektifitas yang signifikan dalam reaksinya (Satterfied, 1980).

Pada penelitian ini, peneliti mensintesis katalis KOH/zeolit, akan tetapi
sebelum KOH diembankan pada zeolit, zeolit diaktivasi terlebih dahulu dengan
larutan garam NaCl. Hal ini dilakukan supaya zeolit yang dihasilkan mempunyai
karakter netral dan ketika ditambahkan KOH, sifat kebasaannya akan lebih
meningkat. Kusuma, dkk (2012) menjelaskan bahwa pertukaran ion pada zeolit
yang menggunakan logam yang lebih elektropositif akan menghasilkan sifat yang
lebih basa. Susilowati (2006) dengan menggunakan Kkatalis H-zeolit tanpa
impregnasi KOH menghasilkan yield biodesel 1,7% pada waktu reaksi 50 menit.
Berbeda dengan Harjanti (2008), yield biodesel yang dihasilkan lebih besar yaitu
73% pada waktu reaksi 60 menit karena Harjanti menggunakan katalis Na-zeolit.

Metode yang digunakan untuk mengembankan katalis ke dalam pengemban
terdapat beberapa metode diantaranya yaitu impregnasi basa (Ghasemi, dkk.,
2014; Kusuma, dkk., 2012; Intarapong, dkk., 2013), hidrotermal (Wang, dkk.,
2016; Tsurenko, dkk., 2012), dan sonikasi (Rakmae, dkk., 2016, Sulton, 2018,

Umam, 2018 dan Satatariksa, 2018). Penelitian ini menggunakan metode sonikasi.



Hal ini dikarenakan metode sonikasi dapat menghasilkan material dengan
distribusi ukuran yang seragam, surface area yang tinggi dan waktu reaksi yang
cepat serta meningkatkan kemurnian fasa (Bang dan Suslick, 2010). Regnant,
(2018) melakukan pengembanan KOH pada y-Al,O3 (b/b) 1:4 yang digunakan
untuk reaksi transesterifikasi, dengan variasi metode dihasilkan yield biodesel
pada metode impregnasi basa 77,81%, hidrotermal 77,21% dan sonikasi 80,49%.
Sulton, (2018) dan Umam, (2018) juga melakukan pengembanan katalis
dengan metode sonikasi, akan tetapi hasil dari yield biodesel tidak begitu banyak.
Hal ini dapat disebabakan ketika proses penyaringan pada saat memisahkan
larutan KOH dengan zeolit, kemungkinan kation K* yang terdapat pada zeolit ikut
terbawa pelarut. Berbeda dengan Regnant, ketika proses pemisahan KOH dengan
v-Al203 adalah dengan cara menguapkan dengan pemanasan. Selain berfungsi
untuk menguapkan larutan, pemanasan zeolit termodifikasi juga berfungsi untuk
mengikat inti aktif katalis basa menjadi kuat dan tidak lepas (Xie, dkk., 2006).
Berdasarkan penelitian sebelumnya yang telah diuraikan, belum
dilampirkan secara komprehensif terkait perubahan struktur, luas permukaan dan
kebasaan dari katalis heterogen yang digunakan. Oleh karena itu, peneliti
melakukan penelitian pembuatan material katalis heterogen berupa zeolit yang
diaktivasi dengan NaCl kemudian diimpregnasi pada larutan KOH dengan variasi
10, 20 %wt dengan metode sonikasi untuk mengetahui karakter struktur, luas
permukaan dan kebasaan atau jumlah situs basa di dalam katalis. Luas permukaan
dan sifat kebasaan merupakan sifat yang penting dalam aplikasi katalis. Dengan

menggunakan instrumentasi adsorpsi-desorpsi N2 dan CO.-TPD (Temperature



Progammed Desorption) untuk mengetahui luas permukaan dan situs kebasaan

katalis.

1.2 Rumusan Masalah
Bagaimana perubahan karakter struktur, luas permukaan dan kebasaan dari
pengaruh variasi konsentrasi KOH 10% dan 20% wt yang diembankan pada zeolit

teraktivasi NaCl?

1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengetahui perubahan karakter
struktur, luas permukaan dan kebasaan dari pengaruh variasi konsentrasi KOH

10% dan 20% wt yang diembankan pada zeolit teraktivasi NaCl

1.4 Batasan Masalah
Batasan masalah dalam penelitian ini adalah:
1. Zeolit alam yang digunakan merupakan zeolit alam mordenit teraktivasi
NaCl.
2. Penambahan konsentrasi KOH sebesar 10% dan 20% dari berat zeolit.

3. Metode yang digunakan adalah sonikasi

1.5 Manfaat Penelitian
Penelitian ini diharapkan mampu memberikan informasi mengenai karakter
perubahan struktur, luas permukaan dan kebasaan dari pengaruh variasi

konsentrasi KOH 10% dan 20% wt yang diembankan pada zeolit teraktivasi NaCl
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2.1 Karakteristik Zeolit Alam

Zeolit pertama kali ditemukan oleh Cronsted, ahli mineralogi Swedia pada
tahun 1756 nama zeolit berasal dari bahasa Yunani yaitu “zein” yang berarti
mendidih dan “lithos” berarti batuan. Hal ini berdasarkan sifat zeolit yang
mendidih atau mengembang bila dipanaskan. Zeolit dikenal mempunyai struktur
kerangka tiga dimensi terbentuk dari tetrahedral [SiO4]* dan unit tetrahedron
[AIO4]> yang saling berikatan melalui atom oksigen, dengan membentuk pori-
pori berukuran antara 2 sampai 8 A (Breck, 1974; Chetam, 1992; Scot et al., 2003;
Tsitsishvili, 1992).

Secara umum zeolit dibedakan menjadi dua yaitu zeolit alam dan zeolit
sintetis. Zeolit sintetis dibuat dengan bahan utama silika dan alumina yang
terdapat dalam bentuk aktif sedangkan, zeolit alam terbentuk dari reaksi antara
batuan tufa asam berbutir halus dan bersifat riolitis dengan air pori atau air
meteorik (Tsitsishvili, 1992). Terdapat kurang lebih 40 jenis mineral zeolit
diantaranya klinoptilolit, kabasit, pilipsit, skolesit, analsit, dan mordenit (Wang
dan Yuelian, 2010) yang dapat ditemukan melimpah, salah satunya di Indonesia.
Zeolit alam yang ada di Indonesia diketahui 60-70 % merupakan jenis mordenit
dan sisanya Klinoptilolit (Trisunaryanti, dkk., 2005). Zeolit alam dirumuskan

secara empiris sebagai berikut (Laili, 2002):

[Mxin(AlO2)x (SiO2)y] :H20
Myn : kation bermuatan n yang dapat dipertukarkan

[ : kerangka aluminosilika



X : jumlah AlO;
y : jumlah SiOz, y > x
z : jumlah H,O

Sebagai produk alam, zeolit alam diketahui memiliki komposisi yang sangat
bervariasi, namum komponen utamanya adalah silika dan alumina. Disamping
komponen ini zeolit juga mengandung berbagai unsur minor, antara lain Na, K,
Ca (Bogdanov, dkk. 2009), Mg dan Fe (Akimkhan, 2012). Unsur minor tersebut
terletak di luar tetrahedral dalam bentuk kation dan bergerak bebas dalam rongga-
rongga zeolit, sehingga dapat dipertukarkan dengan kation lain (Tsitsishivili dan
Andronikashvili, 1992). Struktur zeolit yang berongga (Gambar 2.1) dengan
kation (M¥) di dalamnya yang mudah sekali lepas, membuat zeolit mampu
menyerap senyawa kimia tertentu, mampu menyaring partikel ukuran halus dan
mampu melakukan pertukaran ion serta mampu bertindak sebagai katalisator

(Hartini, 2011):

Gambar 2.1 (a) Struktur Dasar Zeolit (b) Struktur Tiga Dimensi Zeolit (Hutomo,
2012) (c) Bentuk Pori Zeolit (Riyanto, 2007)

Zeolit alam yang digunakan dalam penelitian ini berasal dari Bandung, Jawa

Barat. Gambar 2.2 merupakan hasil refinement struktur zeolit alam Bandung
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teraktivasi HCI menggunakan progam Rietica dengan metode le bail Gambar 2.2
(Chasanah, 2017). Menunjukkan bahwa zeolit teraktivasi dari Bandung termasuk
jenis zeolit mordenit, karena memiliki karakter struktur dengan puncak-puncak
yang khas pada sudut 26 utama yaitu 13,44; 21,85; 22,19; 25,58; 26,19; dan
27,61°. Nilai 26 tersebut memiliki kesesuaian dengan standart mordenit pada 26 =
13,45; 22,20; 25,6; 26,25 dan 27,6° (IZA structure). Keberhasilan proses
refinement zeolit ditunjukkan dengan parameter nilai Rp (faktor profil) dan Rwp
(faktor profil terbobot) dengan nilai Rwp < 20%. Hal ini menunjukkan bahwa

zeolit teraktivasi dari Bandung memiliki topologi mordenit.

:
350 %
)

10 20 30 40 50 60 70 80

20

Gambar 2.2 Hasil refinement zeolit teraktivasi dari Bandung (Chasanah, 2017)

2.2 Karakteristik Zeolit Alam Aktivasi

Aktivasi merupakan salah satu metode yang digunakan untuk meningkatkan
aktivitas dari zeolit, dengan tujuan memperbesar kemampuan zeolit sebagai
adsorben, pertukaran ion ataupun katalis. Jenis aktivasi pada zeolit ada dua yaitu,

aktivasi fisika dan aktivasi kimia. Aktivasi fisika dilakukan dengan pengecilan
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ukuran butir melalui pengayakan, aktivasi fisik juga dapat melalui pemanasan
pada suhu 300 sampai 400 °C untuk melepaskan molekul-molekul air. Aktivasi
kimia dilakukan dengan beberapa cara seperti penambahan asam atau basa kuat
dan pertukaran ion.

Aktivasi kimia melalui penambaham asam atau basa kuat bertujuan untuk
membersihkan permukaan pori dengan menghilangkan pengotor anorganik. Burris
dan Juenger (2015) melakukan penghilangan pengotor zeolit alam menggunakan
HCI 0,01 M; 0,5 M; dan 1 M, diperoleh hasil maksimal pada penggunan HCI 0,5
M dengan luas permukaan meningkat. Ngapa, (2017) meneliti tentang kajian
pengaruh asam-basa pada aktivasi zeolit sebagai absorben pewarna biru metilen,
dihasilkan kapasitas adsorpsi pada zeolit alam aktivasi HCI 18,385 mg/g dan
zeolit aktivasi NaOH 19,988 mg/g dengan kosentrasi yang sama 3 M. Hal ini
karena perlakuan dengan basa (NaOH) akan menghasilkan pembentukan senyawa
silikat sehingga permukaan zeolit akan berubah menjadi negatif.

Ola PD, dkk., (2013) melakukan aktivasi zeolit alam menggunakan HCI dan
NaCl didapatkan luas permukaan dari zeolit diaktivasi HCI 26,902 m?/g,
sedangkan aktivasi dengan NaCl 26,721 m?%g. Hal ini menunjukkan bahwa
aktivasi zeolit dengan garam NaCl bisa dilakukan. Lin lin, dkk, 2013
memodifikasi zeolit alam klinoptilolit dari Jinyu, China dengan aktivasi NaCl
tidak merubah struktur dari zeolit (Gambar 2.3). Logam Na meningkat 192%
sementara kandungan Ca, Mg dan K menurun sebesar 78%, 60%, dan 26%
setelah modifikasi NaCl. Permukaan zeolit yang dimodifikasi dengan NaCl lebih
kasar dan lebih teratur serta luas permukaan secara signifikan meningkat (Tabel

1.1).
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Gambar 2.3 Difraktogram zeolit alam dan zeolit aktivasi NaCl (Linlin, dkk, 2013)

Tabel 2.1 Tabel karakterisasi luas permukaan, total volume pori dan diameter pori
dari zeolit alam dan zeolit modifikasi NaCl

Unit Zeolit
Alam Modifikasi
BET Luas permukaan m?/g 14,33 60,83
Total Volume Pori cm®/g 0,044 0,065
Diameter pori-pori Nm 16,19 29,24

Proses aktivasi kimia dengan cara pertukaran ion, sering digunakan

dikarenakan metode ini sangat sederhana dan tidak menghasilkan limbah buangan

padat. Pertukaran kation dipengaruhi oleh jenis dan konsentrasi yang dijadikan

larutan kation. Mekanisme pertukaran ion pada zeolit dimulai dengan absorpsi

kation-kation pada zeolit seperti diilustrasikan pada Gambar 2.4. Kemudian kation

tersebut berinteraksi secara kimia dengan sisi aktif pada permukaan zeolit. Oleh

sebab itu zeolit dapat dimanfaatkan sebagai pengemban dan sekaligus sebagai

katalisator.
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Gambar 2.4 llustrasi Pertukaran lon dengan Zeolit (Isizaki, 1998)

Situs asam pada zeolit disebabkan adanya situs asam Bronsted dan asam
Lewis yang terdapat pada struktur kristalnya. Asam Bronsted yaitu spesies yang
dapat memberikan proton H*, ketika AlOs~ mengikat proton maka akan timbul
suatu asam Bronsted. Proton ini menempel pada atom-atom oksigen framework
yang berikatan dengan atom-atom silikon dan alumunium. Asam Lewis adalah
spesies yang yang dapat menerima sepasang elektron bebas yang dikombinasikan
dengan zat kedua yang mempunyai sepasang elektron bebas. Keasaman Bronsted
dapat diubah menjadi keasaman Lewis dengan memanaskan pada suhu tinggi

(Bhatia, 2000)

!
0 0 a 0 0
T g T b (panas) A'..f/ \\SI/O
DI%‘ED’%—D ";; —_ - O/ f-__:.tlo '-'-%
] ] H
Z
Situs Asam Bronsted Situs Asam Lewis

Gambar 2.5 Kerangka zeolit asam Bronsted dan asam Lewis (Sierka and Sauer,
2001)
2.3 Karakteristik Pengembanan KOH pada Na-Zeolit
Zeolit dapat digunakan sebagai penyangga katalis untuk reaksi Katalitik.

Sebagai penyangga katalis, zeolit bekerja dengan memperluas permukaan
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komponen inti aktif (asam, basa, atau logam) ke seluruh permukaan zeolit.
Komponen inti aktif dapat ditempelkan ke dalam suatu bahan penyangga berpori
seperti zeolit. Tujuan penempelan ini adalah untuk memperluas (memperbanyak)
inti aktif (active sites) dan terdispersi secara merata keseluruh permukaan
penyannga (Utomo, 2011).

Banyak penelitian telah melaporkan zeolit yang diimpregnasikan dengan
KOH efektif digunakan sebagai katalis pembuatan biodesel. Diantaranya Noiroj,
dkk. (2009) melaporkan impregnasi KOH 25 wt% pada Al,Oz dan dikalsinasi 500
°C selama 3 jam, efektif digunakan dalam pembuatan biodesel. Reaksi
transesterifikasi ini dilakukan pada suhu 60 °C dengan rasio molar matanol:
minyak 15:1 didapatkan konversibiodesel 90,07%. Intarapong, dkk. (2013) telah
mengimpregnasi KOH pada zeolit mordenit Thailand dan dikalsinasi pada 400 °C.

Reaksi dilakukan pada suhu 60 °C didapatkan konversi 82,6%.

Kusuma, dkk. (2013) melakukan impregnasi KOH pada zeolit mordenit,
dengan variasi konsentrasi KOH yang digunakan 25, 50, 100 g KOH dalam 100
ml, serta kalsinasi 450 °C menghasilkan karakteristik struktur seperti pada

Gambar 2.6 dan 2.7.
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Gambar 2.6 Pola XRD zeolit alam (Kusuma, dkk., 2012),
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Gambar 2.7 Pola XRD zeolit modifikasi dengan KOH (Kusuma, dkk., 2012),

Hasilnya terdapat perbedaan, pada zeolit alam tanpa modifikasi puncak-
puncak muncul pada 20(°)=12,4; 19,4; 29,9; 37,1; 45; 56; dan 60,6, sedangkan
pada zeolit yang sudah dimodifikasi dengan KOH puncak muncul pada 26(°)=31,
39, 51, 55, dan 62. Hal ini terjadi karena adanya peningkatan K/K>O pada zeolit
yang mempengaruhi penurunan intensitas yang mengindikasikan terjadi

penurunan sifat kristal dari zeolit tersebut. Terbentuknya K>O mengindikasikan
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KOH berubah menjadi K>O selama proses kalsinasi. Adapun standar XRD KO
memiliki puncak khas pada 20 =27,64°; 39,50°; 57,08° (Swason, dkk., 1972).
Kusuma, dkk. (2012) menjelaskan bahwa kosentrasi KOH yang digunakan
dalam impregnasi zeolit berpengaruh terhadap produktivitas biodesel. Semakin
meningkat kosentrasi KOH dalam zeolit maka semakin banyak gugus K>O/K*
yang terbentuk, sehingga sifat kebasaan dari zeolit juga meningkat. Gugus aktif
K>O yang bersifat basa akan bereaksi dengan metanol menghasilkan ion
metoksida dalam reaksi transesterifikasi. lon metoksida kemudian bereaksi
dengan trigliserida menjadi metil ester. Kalsinasi zeolit berfungsi untuk
menguapkan sisa air dan mengilangkan zat organik yang masih terdapat dipori
zeolit (Hasanah, 2016). Proses kalsinasi juga dapat menyebabkan K* yang
menempel di zeolit teroksidasi menjadi bentuk oksidanya yaitu K>O. Reaksi yang
terjadi pada zeolit yang dimpregnasi dengan KOH (Gambar 2.8) dengan

menghasilkan K>O setelah kalsinasi.
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Gambar 2.8 Reaksi Zeolit teraktivasi yang diimpregnasi dengan KOH dan
dikalsinasi (Pisitpong, dkk., 2013).

KOH sebelum kalsinasi adalah berupa kation K* yang berada dipermukaan
zeolit. Kation ini mempunyai kemampuan mendesak kation-kation pengotor yang
menutupi pori-pori zeolit (Intarapong, dkk., 2013). Hussain (2000) menjelaskan

bahwa kation yang terikat pada sisi aktif zeolit dapat dipertukarkan sesuia dengan
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urutan kekuatan pertukaran sebagai berikut: Cs* > K* > NHs* > Na* > H* > Li".
Pertukaran ion pada zeolit yang lebih elektropositif akan menghasilkan sifat

kebasaan yang tinggi (Hussain, 2000).

2.4 Uji Luas Permukaan Pengembanan KOH pada Na-Zeolit

Luas Permukaan adalah sifat yang penting dalam aplikasi katalis, karena
akan mempengaruhi aktivitas katalis. Semakin luas permukaan suatu Katalis,
maka fasa aktif yang tersebar semakin banyak sehingga akan meningkatkan
aktivitas katalis dan meningkatkan aktivitas produk (Putera, 2008). Luas
permukaan katalis heterogen menjadi faktor yang menentukan walaupun tidak
selalu sebanding dengan aktivitas katalis. Luas permukaan yang tinggi akan
memberikan luas kontak yang besar antara molekul reaktan dengan katalis. Besar
kontak tersebut secara langsung akan mempengaruhi proses katalisis secara
keseluruan. Molekul reaktan akan bergerak bebas sebelum mengalami adsorbsi
pada permukaan katalis kemudian teraktivasi dan bereaksi dengan menghasilkan
produk (Rodiansono, et al., 2007). Jadi, penurunan luas permukan katalis
mengakibatkan sisi aktif katalis asam maupun basa juga menurun.

Tabel. 2.2. Karakterisasi luas permukaan Kkatalis zeolit mordenit dan zeolit
mordenit/KOH (Pisitpong, dkk., 2013)

Sampel Luas Rasio  Metil Ester
Permukaan  Si/Al (%)
(m?/g)

Mordenit 315,5 9,46 0

10 wt% KOH/mordenit 170,28 - 89,0

20 wt% KOH/mordenit 92,86 9,44 96,7

30 wt% KOH/mordenit 1,4 9,13 70,1

20 wt% KOH/mordenit kalsinasi 400°C 12,7 - 82,6

20 wt% KOH/mordenit kalsinasi 500°C 6,8 11,99 38,1

20 wt% KOH/mordenit kalsinasi 600°C 45 - 18,1
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Pada Tabel 2.2 dapat diketahui dari pengujian luas permukaan pada zeolit
mordenit sebelum impregnasi memiliki surface ares 315,5 m?/g sedangkan zeolit
mordenit yang telah dimpregnasi dengan 10 wt% KOH diperoleh surface area
170,28 m?/g. Semakin banyak KOH yang ditambahkan pada permukaan zeolit
maka akan berpengaruh pada menurunnya luas permukaan spesifik dari katalis
heterogen tersebut. Hal ini disebabkan oleh jumlah logam alkali/oksida kalium
(K*) yang semakin banyak, maka akan terjadi kompetisi pada saat berdifusi ke
mulut pori (Astuti, dkk. 2007).

Hal ini dapat menjelaskan bahwa pembuatan biodesel dengan reaksi
transesterifikasi, dipengaruhi oleh sifat kebasaan dan luas permukaan dari katalis
yang gunakan. Semakin tinggi kebasaan dari katalis maka biodesel yang
dihasilkan akan semakin banyak, meskipun luas permukaan menurun. Sehingga
dapat disimpulkan dari data tersebut bahwa pada reaksi transesterifikasi biodesel

faktor kebasaan lebih berpengaruh dibandingkan faktor luas permukaan.

2.5 Uji Kebasaan Pengembanan KOH pada Na-Zeolit

Pemanfaatan zeolit sebagai katalis heterogen untuk reaksi transesterifikasi
juga telah banyak dilaporkan. Penggunaan zeolit tersebut dilakukan dengan
mengimpregnasi zeolit menggunakan logam alkali atau alkali tanah, dimana
semakin tinggi jumlah alkalinitas dari sisi aktif zeolit maka akan semakin tinggi
pula sisi kebasaannya sehingga akan mempercepat reaksi transesterifikasi (Lukic,
dkk., 2009; Boey, dkk., 2009). Wu, dkk. (2013) melakukan penelitian tentang
pengaruh kebasaan zeolit dengan mengimpregnasi logam alkali tanah CaO. Zeolt
yang diimpregnasi menggunakan logam alkali tanah mengalami peningkatan

aktivitas kebasaan pada penambahan 30 % CaO, penambahan konsentrasi yang
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melebihi 30 % menyebabkan terjadinya agglomeration sehingga tingkat kebasaan
menurun. Produk optimal ketika proses transesterifikasi minyak kedelai diperoleh
sebesar 98,4 % dengan menggunakan 30 % CaO yang diimpregnasi ke dalam
zeolit.

Intarapong, dkk (2013) melakukan transesterifikasi minyak sawit dalam
penggunaan katalis heterogen KOH/mordenit dengan variabel katalis meliputi
kebasaan dan luas area rasio Si/Al dan metil ester yang dihasilkan. Intarapong,
dkk (2013) melaporkan bahwa biodesel yang didapatkan dipengaruhi oleh tingkat
kebasaan dari katalis (Tabel 2.2), dan luas permukaan dari zeolit yang
diimpregnasi dengan KOH (Tabel 2.3).

Tabel 2.3 Karakterisasi kebasaan katalis zeolit mordenit dan zeolit mordenit/KOH
(Intarapong, dkk., 2013)

Sampel Kekuatan Kebasaan (mmol/g) Metil
Basa CO2-TPD Hasil Ester
(HD 110°C  310°C  Titrasi (%0)
Mordenit H <7,2 0,049 0,014 0,18+0,12 0
10 wt%
KOH /mordenit 9,8>H >15 0,022 0,01 2,41+0,23 89,0
20 wt%
KOH/mordenit 9,8>H >15 0,0037 0,003 5,16+0,17 96,7
30 wt%
KOH/mordenit 9,8>H >15 0 0 4,2340,31 70,1
20 wt%
KOH/mordenit 9,8>H >15 4,81+0,29 82,6
kalsinasi 400°C
20 wt%
KOH/mordenit 9,8>H >15 - 2,98+0,36 38,1
kalsinasi 500°C
20 wt%
KOH/mordenit 9,8>H >15 - 2,21+0,19 18,1

kalsinasi 600°C
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Pada Tabel 2.3 dapat diketahui bahwa variasi konsentrasi KOH dari 10 — 30 %
berpengaruh terhadap kebasaan katalis dan produk metil ester yang dihasilkan.
Pada katalis 10-30 % KOH/mordenit tanpa kalsinasi diperoleh nilai kebasaan
optimum pada 20 % KOH berdasarkan data titrasi, KOH 20 % tersebut juga
menghasilkan yield metil ester maksimum sebesar 96,7 %.

Hasil penelitian juga memperlihatkan bahwa 20 % KOH/mordenit tanpa
kalsinasi memiliki kebasaan yang lebih besar dibandingkan 20 % KOH/mordenit
yang dikalsinasi pada suhu 400 °C, 500 °C, dan 600 °C. Intarapong, dkk (2013)
menjelaskan bahwa perlakukan kalsinasi pada zeolit yang sudah diimpregnasi
KOH justru dapat menurunkan hasil yield metil ester, hal ini karena sisi aktif dari

zeolit rusak dan logam alkali K;O/K* yang diembankan pada zeolit hilang.

2.6 Metode Pengembanan KOH pada Na-Zeolit

Pengembanan komponen aktif ke dalam pengemban dapat meningkatkan
selektifitas katalis (Sattertfield, 1980). Metode sering digunakan untuk
mengembankan katalis kedalam pengemban terdapat beberapa metode
diantaranya yaitu impregnasi basa (Ghasemi, dkk., 2014; Kusuma, dkk., 2012;
Intarapong, dkk., 2013), hidrotermal (Wang, dkk., 2016; Tsurenko, dkk., 2012),
dan sonikasi (Rakmae, dkk., 2016, Sulton, 2018, Umam, 2018 dan Satatariksa,
(2018).

Sonikasi merupakan proses kimia menggunakan teknologi suara dengan
frekuensi 20 kHz — 10 MHz. Suara ultrasonik yang menjalar di dalam medium
cair memiliki kemampuan menciptakan gelembung di dalam medium tersebut
secara terus — menerus yang kemudian dengan cepat menjadi implosion. Pada

tekanan dan temperatur tinggi bisa menghasilkan energi kinetik luar biasa besar
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yang berubah menjadi energi panas. Energi kinetik yang besar besar bisa
menyebabkan material terpecah menjadi berukuran kecil atau nano (Suslick dan
Price, 1999).

Proses yang terjadi yaitu transfer massa secara mekanik dengan adanya efek
pemanasan dan kavitasi. Proses kavitasi tersebut terdiri dari pembentukan,
pertumbuhan, dan mengembang-ngempisnya gelembung pada larutan berair
menghasilkan hot spot dengan suhu yang sangat tinggi mencapai 5000-25.000 K
dan tekanan 1000 bar yang mendorong pembentukan nanopartikel. Proses

Kavitasi dapat dilihat pada Gambar 2.5 (Bang, Jin Ho dan Suslick, 2010):
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Gambar 2.9 Proses kavitasi sonokimia (Kiel, dkk. 2012).

Gambar 2.9 mengilustrasikan fenomena acoustic cavitation yang meliputi
pembentukan, pertumbuhan dan pecahnya gelembung pada fasa larutan. Tekanan
naik turun pada larutan disebabkan oleh siklus kompresi dan ekspansi gelombang
ultrasonik secara terus-menerus. Ketika sejumlah tekanan negatif (turun)
mengenai larutan, jarak antar molekul akan melampaui jarak kritis molekul yang
dibutuhkan untuk mempertahankan susunan molekul dalam larutan. Larutan akan
mengalami break down dan membentuk fenomena kavitasi. Tekanan negatif
bekerja melawan tensile strength dari larutan yang bergantung pada tipe dan

kemurnian larutan (Chowdhury, dkk. 2009).
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Berdasarkan penelitian tersebut, metode sonikasi dipilih  untuk
menghasilkan kristal yang berukuran kecil. Metode sonokimia atau sonikasi
(Ultrasound Irradiation) merupakan metode yang dapat digunakan untuk sintesis
nanomaterial. Apabila dibandingkan dengan sumber energi yang tradisional,
reaksi dengan ultrasonik terjadi pada kondisi fasa cairan disebabkan oleh
fenomena Kkafitasi atau peronggaan (temperatur dan tekanan tinggi) (J.C.
Colmenares, 2013). Efek kimia dari operasi ultrasonik pada fasa cair adalah
terbentuknya radikal bebas seperti H- dan OH-. Reduksi sonokimia mempunyai
kelebihan dibandingkan dengan metode reduksi tradisional yaitu tidak
membutuhkan agen pereduksi, laju reaksi cukup cepat dan membentuk partikel
dengan ukuran nano (J.H. Bang, 2010). Metode sonikasi juga mampu memberikan
efek kavitasi pada kondisi yang tidak biasa, yaitu durasi yang cepat dengan
temperatur dan tekanan yang sangat tinggi pada fasa larutan yang tidak dapat
diterapkan pada metode lain. Selain itu, metode sonikasi juga menghasilkan
material dengan distribusi ukuran yang seragam, surface area yang tinggi, waktu
reaksi yang lebih cepat dan meningkatkan kemurnian fasa (Bang dan Suslick,
2010).

2.7 Analisis dan Karakterisasi
2.7.1 Analisis Difraksi Sinar-X (XRD)

Difraksi sinar-X merupakan metode yang digunakan untuk mengidentifikasi
fasa kristalin dalam material dan menentukan struktur kristal dari suatu padatan,
dengan cara hamburan sinar-X. Sinar-X merupakan radiasi elektromagnetik
berenergi tinggi, dengan kisaran energi antara 200 eV sampai 1 MeV. Alat yang

digunakan disebut X-Ray Diffractometer (XRD (Nelson, 2010).
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Proses difraksi sinar-X ditampilkan pada Gambar 2.10. Sinar-X dibiaskan
dan ditangkap oleh detektor kemudian diterjemahkan sebagai puncak difraksi.
Semakin banyak bidang kristal yang terdapat dalam sampel, semakin kuat
intensitas pembiasan yang dihasilkan. Tiap puncak yang muncul pada pola
difraktogram mewakili satu bidang kristal yang memiliki orentasi tertentu dalam
sumbu tiga dimensi. Puncak-puncak yang didapatkan dari data pengukuran ini
kemudian dicocokkan dengan standar difraksi sinar-X untuk semua jenis material

(Nelson, 2010).

4

d sin §
*—0 o % 00
Gambar 2.10 Difraksi sinar-X pada Kisi kristal (Nelson, 2010)

Supaya berkas sinar yang dihamburkan atom-atom Kristal secara konstruktif
maka beda lintasan antara kedua berkas harus sama dengan kelipatan bilangan
bulat dari panjang gelombangnya, yaitu A, 2A, 3A dan seterusnya. Selisih jarak
antara dua berkas sinar adalah 2 d sin 0, maka persamaan matematis untuk
terjadinya interferensi konstruktif adalah sebagai berikut:

20SING=N coiiiiiiiiiiii e, (2.1)
Dengan d = jarak antar bidang, 6 = sudut difraksi, panjang gelombang sinar-X.
rumus diatas dikenal dengan Hukum Bragg. Keuntungan utama penggunaan sinar-

X dalam karaktersasi material adalah kemampuan penetrasinya, sebab sinar-X
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memiliki energi yang sangat tinggi akibat panjang gelombangnya pendek (Nelson,

2010).

2.7.2 Surface Area Analyzer (SAA)

Surface Area Analyzer (SAA) merupakan salah satu alat utama dalam
karakterisasi material yang berfungsi untuk menentukan luas permukaan material,
distribusi pori dari material dan isotherm adsorpsi suatu gas pada suatu bahan.
Prinsip kerja SSA adalah dengan menggunakan mekanisme adsorpsi gas,
umumnya nitrogen, argon dan helium pada permukaan suatu bahan padat yang
akan dikarakterisasi pada suhu konstan, biasanya suhu didih dari gas tersebut.
SSA pada dasarnya hanya mengukur jumlah gas yang dapat dijerap oleh suatu
permukaan padatan pada tekanan dan suhu tertentu. Secara sederhana, jika kita
mengetahui berapa volume gas spesifik yang dapat dijerap oleh suatu permukaan
padatan pada suhu dan tekanan tertentu dan kita mengetahui secara teoritis luas
permukaan dari satu molekul gas yang diserap, maka luas permukaan total

padatan tersebut dapat dihitung.

Metode yang banyak digunakan untuk mengukur luas permukaan zat padat,
adalah metode BET. Prinsip dasarnya adalah mengukur luas permukaan padatan
yang dilakukan dengan cara adsorpsi fisik (physisorption) gas yaitu menentukan
jumlah molekul gas yang dibutuhkan untuk menutupi permukaan padatan dengan
satu lapisan zat (monolayer) yang diserap. Pengukuran isotherm adsorpsi gas
banyak digunakan untuk menentukan luas permukaan dan distribusi ukuran pori

dari padatan.
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Penggunaan nitrogen sebagai gas adsorptif dianjurkan jika area permukaan
lebih tinggi dari 5 m?%/g. Jika luas permukaan yang ditempati oleh satu molekul
adsorbat diketahui maka luas permukaan padatan dapat dihitung dari jumlah
molekul adsorbat. Penyerapan gas ini biasanya dilakukan pada kondisi isotermis

(Fransisca, 2012). Persamaan BET :

W adalah berat dari gas yang diadsorbsi pada tekanan P, Wm adalah berat dari
jenis yang diadsorbsi pada permukaan, dan Po adalah tekanan uap saturasi. C
adalah konstanta BET, dimana berhubungan dengan energi adsorb pada lapisan
adsorben pertama dan mengakibatkan indikasi besarnya interaksi adsorben atau
adsorbat. Dengan memplotting persamaan 2.2, intersep dari kurva, seperti

ditunjukkan pada Gambar 2.11.

»
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Gambar 2.11 Kurva dari Plot BET (Anggoro, 2017)

2.7.3 CO2-TPD (Temperature Progammed Desorption)
Metode pengukuran menggunakan TPD (Temperature Progammed
Desorpsi) berguna untuk mengetahui jumlah dan kekuatan situs asam atau basa

dari sisi aktif yang terdapat dalam katalis padat (Alsawalha, 2014). Kaitannya
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dengan CO, TPD, jika CO; terdesorpsi pada suhu tinggi maka tingkat kebasaan
katalis juga tinggi, karena CO> sebagai senyawa yang bersifat asam, sebaliknya
jika CO3 terdesorpsi pada suhu rendah, maka tingkat kebasaan katalis juga rendah.
Pengukuran dalam pengujian CO.-TPD dapat dilakukan di dalam sebuah reaktor
kuarsa menggunakan gas helium sebagai gas carrier. Karakterisasi CO>-TPD ini
biasanya dilakukan di dalam sebuah unit TPD/TPR, biasanya merknya
Micromeritics 2900 TPD/TPR vyang dilengkapi dengan TCD (Thermal

Conductivety Detector). (Istadi, 2011).

2.8 Zeolit dalam Perspektif Alqur’an

Zeolit merupakan suatu material berwana putih abu-abu yang terbentuk dari
sedimentasi abu vulkanik gunung berapi. Zeolit mempunyai kandungan silika dan
alumina yang tinggi. Kandungan logam alumunium pada kerangka zeolit dapat
digunakan sebagai penukar ion. Zeolit juga memiliki luas permukaan yang besar
sehingga mampu digunakan sebagi absorben dan katalisator. Keberadaan zeolit
dengan segala manfaatnya yang terkandung di gunung berapi merupakan salah

satu bukti kekuasaan Allah yang dijelaskan dalam surat Al-Fathir ayat 27:

=\
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“Tidaklah kamu melihat bahwasannya Allah menurunkan hujan dari langit lalu
kami hasilkan dengan hujan itu buah-buahan beraneka macam jenisnya. Dan
diantara gunung-gunung itu ada garis-garis putih dan merah yang beraneka
macam warnanya dan ada(pula)yang hitam pekat” (QS. Fathir: 27)
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Ayat tersebut menunjukkan bahwa Allah memerintahkan manusia untuk
melihat, merenungkan, dan memikirkan segala bentuk ciptaannya. Sehingga
manusia dapat mengambil manfaatnnya dan semakin memperkuat keimanan
mereka terhadap bukti-bukti kekuasaan Allah. Berdasarkan ayat tersebut Allah
menjelaskan bukti-bukti kekuasaanNya. Diantaranya Allah telah menciptakan
keaneragaman. Keaneragaman itu bukan hanya pada buah-buahan, melainkan
gunung-gunung yang memiliki garis-garis yang berwarna putih, merah, dan
terlihat pula warna pekat. Warna gunung yang bermacam-macam disebabkan oleh
bebatuan yang bermacam-macam. Perbedaan susunan mineral-mineral dalam
batuan menyebabkan warna yang beranegaragam, Jika terkandung mineral besi,
maka warna dominanya merah; jika batubara warna dominannya hitam; jika
perunggu warna dominnya hijua, dan sebagainya. Begitu pula dengan warna putih
yang disebabkan adanya zeolit yang mengandung silika alumina. Kandungan
silika alumina yang tinggi ini menyebabkan zeolit banyak digunakan sebagai
absorben, penukar ion, dan katalis, berbagai manfaat zeolit ini merupakan salah
satu hikmah dari proses berpikir dan perenungan manusia. Berpikir merupakan
salah satu perintah Allah dan dengan berpikir adalah salah satu cara untuk terus

mengingatNya
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“Sesunggunya dalam penciptaan langit dan bumi serta perubahan malam dan
siang, terdapat tanda-tanda bagi orang-orang yang berakal. (yaitu) orang-orang
yang mengingat Allah sambil berdiri, duduk, atau dalam berbaring dan mereka
memikirkan tentang penciptaan langit dan bumi (seraya berkata), “Ya Tuhan
kami, tidaklah Engkau menciptakan semua ini sia-sia: Maha Suci Engkau,
lindungilah kami dari adzab neraka”. (Q.S Ali-Imron: 190-191)

Menurut tafsir Al Jazairi (2007) maksud dari lafadz li ulil albab pada ayat
190 surat Ali-Imran yaitu orang yang berakal, merupakan orang-orang yang
dengan akalnya mampu menangkap dan memahami tanda-tanda serta bukti dari
kekuasaan Allah SWT sebagaimana usaha dalam memperkuat keimanannya.
Sedangkan, ayat 191 disebutkan tanda-tanda ulul albab (orang yang berpikir)
adalah mereka yang senantiasa mengingat Allah (berdzikir) dalam segala keadaan
serta mimikirkan tentang manfaat yang ada pada segala ciptaanNya, salah satunya

zeolit alam (Shihab, 2002).
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METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Pelaksanaan

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan September hingga November 2018 di
laboratorium  Anorganik, Jurusan Kimia, UIN Malang. Karakterisasi
menggunakan XRD dilakukan di Laboratorium karakterisasi material, Jurusan
Teknik Metalurgi dan Material, ITS Surabaya. Karakterisasi menggunakan
adsorpsi-desorpsi N dilakukan di Laboratorium Instrumentasi, Jurusan Teknik
Kimia, ITB Bandung. Karakterisasi menggunakan CO-TPD dilakukan di
Laboratorium Analisis Kimia, Pusat Penelitian Kimia LIPI.
3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah alat-alat gelas, hot plate,
ayakan 200 mesh, stiirer, oven, ultrasonic cleaner (Branson Ultrasonics model
B3510-MT), seperangkat instrumentasi Temperature Progammed Desorption

(CO2-TPD), X-Ray Diffraction bubuk (XRD), dan Surface Area Analyzer (SAA),

3.2.2 Bahan
Bahan utama yang digunakan dalam penelitian ini adalah zeolit alam dan
kalium hidroksida (KOH). Bahan lain yang digunakan adalah natrium klorida

(NaCl), dan aquades.

29
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3.3 Tahapan Penelitian
Penelitian ini dibagi menjadi 3 tahap yaitu:
1. Preparasi dan aktivasi zeolit alam dengan menggunakan natrium Kklorida
2. Pengembanan KOH pada Na/Zeolit dengan variasi KOH 10% dan 20% dari
berat zeolit.
3. Karakterisasi KOH/Na-Zeolit alam dengan variasi konsentrasi KOH 10%;
20% dari berat zeolit meliputi, uji perubahan struktur (XRD), uji luas
permukaan (adsorpsi-desorpsi N2), dan uji kebasaan (CO2-TPD)

3.4 Prosedur Kerja
3.4.1 Preparasi dan Aktivasi Zeolit Alam (Lin lin, dkk., 2013)

Zeolit alam diayak menggunakan ayakan ukuran 200 mesh. Hasil yang
didapatkan diayak kembali dengan ayakan berukuran 230 mesh. Didapatkan zeolit
dengan ukuran 200 sampai 230 mesh. Setelah itu 5gram zeolit hasil ayakan
direndam dalam 100 ml NaCl 2 M selama 24 jam dan di stirrer pada suhu 70 °C.
Campuran disaring dan dicuci dengan aquades hingga pH filtrat netral. Endapan
kemudian dikeringkan dalam oven selama 24 jam pada suhu 110 °C. Didapat

zeolit yang sudah teraktivasi. Zeolit teraktivasi dikalsinasi sebesar 450 °C.

3.4.2 Pengembanan KOH pada Na/Zeolit

Proses pengembanan dilakukan dengan cara merendam sampel zeolit
teraktivasi ke dalam larutan kalium hidroksida (KOH) dengan variasi konsentrasi
10%; dan 20% dari berat zeolit. Kalium hidroksida tersebut dilarutkan dalam 100
mL aquades. Reaksi dilakukan pada suhu kamar dibantu dengan pengadukan
menggunakan magnetic stirrer selama 3 jam. Kemudian sampel dipindahkan ke

dalam sonikator bath dan diberi radiasi ultrasonik sebesar 42 KHz selama 3 jam.
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Setelah selesai, katalis termodifikasi dipisahkan dari larutannnya dengan cara

menguapkan dengan oven 110 °C selama 24 jam.

3.4.3 Karakterisasi KOH/Na-Zeolit

Karakterisasi bertujuan untuk mengetahui data-data spesifik katalis Data-
data ini nantinya digunakan untuk menganalisa karakteristik katalis heterogen
yang didapat. Karakteristik yang digunakan dalam penelitian ini adalah XRD,
Surface Area Analyzer (SAA). Karakterisasi ini dilakukan dengan tujuan untuk
menentukan perubahan struktur, luas permukaan dan luas permukaan akibat

pengaruh variasi konsentrasi kalium hidroksida.

3.4.3.1 Karakterisasi dengan Difraksi Sinar X serbuk (XRD)
Karakterisasi ~ X-Ray  Diffraction  (XRD)  dimaksudkan  untuk

mengidentifikasi struktur kristal, perubahan struktur katalis heterogen yakni zeolit
yang diembakan dengan larutan KOH dengan variasi konsentrasi 10, 20 % dari
berat zeolit. Proses karakterisasi adalah dengan menghaluskan sampel menjadi
serbuk kemudian ditempatkan pada preparat dan dipres dengan pengepres.
Selanjutnya ditempatkan pada sempel holder dan disinari dengan sinar X dengan
radiasi Cu Ko sebesar 1,541 A dengan sudut 20 sebesar 10-60° dan kecepatan

scan 0,02°/detik.

3.4.3.2 Karakterisasi dengan adsorpsi-desorpsi N2

Karakterisasi adsorpsi-desorpsi N2 digunakan untuk mengetahui luas
permukaan (Surface area) dari hasil pengembanan KOH pada Na-Zeolit. Metode
yang digunakan untuk menentukan luas permukaan adalah metode Brunauer-

Emmet-Teller (BET). Langkah pertama pada saat karakterisasi menggunakan
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adsorpsi-desorpsi N2 adalah dilakukan proses degassing. Degassing dilakukan
dengan cara memanaskan pada suhu antara 200-300 °C selama > 6 jam daam

kondisi vakum. Selanjutnya ditimbang sampel setelah degassing.

3.4.3.3Karakterisasi dengan CO2-TPD (Temperature Progammed Desorpsion)
Karakterisasi TPD bertujuan untuk mengetahui kekuatan kebasaan katalis
atau jumlah situs basa yang terdapat di dalam katalis. Sampel katalis (sekitar
0,005 gram) mula-mula dikalsinasi pada suhu 400 °C dengan adanya gas helium
(inert) selama 30 menit. Kemudian Adsorpsi CO2 (5% dalam Helium, v/v)
dilakukan pada suhu kamar selama 30 menit dengan laju alir gas 30 cm®/m.
Kemudian desorpsi CO. dilakukan pada suhu 100-600 °C dengan menggunakan
pemanas bertingkat dengan laju kenaikan 10 “C/menit, kemudian ditahan selama
20 menit pada suhu 600 °C. Jumlah CO: yang terdesorpsi di analisa dan
ditentukan jumlahnya dengan Gas Chromatography (GC) yang dilengkapi dengan
detector jenis TCD. Pengukuran dalam pengujian CO2-TPD dapat dilakukan di
dalam sebuah reaktor kuarsa menggunakan gas helium sebagai gas carrier.
Karakterisasi CO.-TPD ini biasanya dilakukan di dalam sebuah unit TPD/TPR
dengan merk Micromeritics 2900 TPD/TPR yang dilengkapi dengan TCD

(Thermal Conductivity Detector).

3.5 Analisis Data

1. Data XRD hasil pengembanan KOH pada Na-Zeolit dengan variasi konsentrasi
KOH 10% dan 20% yang didapatkan, dibandingkan dengan standar The Inorganic
Crystal Structural Database (ICSD) menggunakan progam origin. Analisis

dilakukan untuk mengidentifikasi fasa dari material hasil sintesis.
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Data yang didapatkan dari analisis menggunakan adsorpsi-desorpsi N yaitu
berupa data tekanan relatif (P/Po). Volume gas N. yang diadsorpsi dan
didesorpsi per gram sampel (V), dan (1/[w((Po/P)-1)]). Langkah selanjunya
yaitu dibuat grafik penentuan luas permukaan dari sampel yang
menghubungkan tekanan relatif (P/Po) sebagai sumbu x dengan
(L/[W((P/Po)-1)]) sebagai sumbu y. Kemudian akan diperoleh grafik dan
didapatkan sebuah persamaan y = ax + b dimana melalui persamaan
tersebut diperoleh nilai slope (s) dan intersep (i). Berat gas nitrogen yang
dapat membentuk lapisan monolayer (Wm) didapatkan dengan

menggunakan persamaan (3.1) (Anggoro, 2017).

Selanjutnya dihitung luas permukaan (St) menggunakan persamaan (3.2)

__ WmxN x Acs

St = TEEEEE e (3.2)

Dengan N adalah Bilangan Avogadro (6,0225 x 102 molekul/mol), Wm
adalah berat gas nitrogen (g) dan Acs adalah Molecular cross section area
dari N2 yang besarnya adalah 16,2 x 102° m2,

Data yang didapatkan dari analisis menggunakan CO.-TPD adalah signal
TCD, temperatur dan waktu. Selanjutnya dibuat grafik dengan signal TCD
sebagai sumbu y dan temperatur sebagai sumbu x. Karakterisasi
menggunakan TPD biasa berkaitan dengan CO, TPD, jika CO; terdesorpsi
pada suhu tinggi maka tingkat kebasaan katalis juga tinggi, karena CO>
sebagai senyawa probe yang bersifat asam, sebaliknya jika CO terdesorpsi
pada suhu rendah, maka tingkat kebasaan katalis juga rendah. Untuk

mendapatkan nilai total kebasaan, langkah pertama adalah dengan mencari
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mol CO2 (mmol) dan luas area dari volume 5% CO. (ml) yang bertindak
sebagai data kalibrasi. Kemudian dibuat kurva antara mol CO. (mmol)
sebagai sumbu y dengan luas area sebagai sumbu x dan didapatkan
persamaan y = ax, dimana y adalah mol CO, (mmol) dari sampel dan x
adalah luas area sampel dari hasil analisis. Kemudian nilai kebasaan total
(mmol/g) dapat diperoleh dengan cara mol CO2 (mmol) sampel dibagi

dengan berat sampel analisis.



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN
4.1 Preparasi dan Aktivasi Zeolit Alam Indonesia
Preparasi zeolit alam dilakukan melalui pengayaan zeolit menggunakan
ayakan 200 mesh untuk menyeragamkan ukuran zeolit. Sedangkan tahapan
aktivasi zeolit alam dilakukan secara kimia melalui perendaman dengan larutan
NaCl 2 M dan aktivasi secara fisika melalui pemanasan suhu 450°C. Hasil aktivasi

zeolit ditampilkan pada Gambar 4.1.

Gambar 4.1 (a) zeolit sebelum aktivasi, (b) zeolit sesudah aktivasi

Terdapat perubahan warna zeolit sebelum aktivasi berwarna abu-abu berubah
menjadi kekuningan setelah diaktivasi. Perlakuan ini dapat diasumsikan posisi
kation logam pengotor seperti Fe?*, Cu?*, H*, Ca* pada permukaan zeolit telah

digantikan oleh ion Na* ditampilkan pada Gambar 4.2 (Bogdanov, dkk., 2009)
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Gambar 4.2 llustrasi reaksi zeolit alam diaktivasi menggunakan NacCl

Material hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan XRD yang
menunjukkan bahwa material memiliki karakter struktur dengan puncak-puncak
khas pada sudut 20 utama yaitu 13,59; 22,09; 25,60; 26,28; dan 27,69° sesuai
dengan standar mordenit (ICSD 158009). Hasil XRD zeolit teraktivasi pada
260=43,0 terdapat puncak lain yang mengindikasikan adanya fasa lain, sedangkan
260 =46,0 merupakan puncak dari NaCl berdasarkan standar NaCl (ICSD 18189)

ditampilkan pada Gambar 4.3.

k Mordenit aktivasi NaCl
M Aw\,-/‘ A
. Aiind Mt NN A i WA T s

W\AJMW Mordenit non aktivasi
l X STD NaCl
L i

STD Zeolit

— 71T - T T T T T T T T 1T T T T T T T 7
10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60

2 Thetha (°)

Intensitas (a.u)

Gambar 4.3 Hasil karakterisasi menggunakan difraksi sinar X pada zeolit alam
teraktivasi
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4.2 Pengembanan KOH pada Na-Zeolit

Pengembanan KOH pada Na-Zeolit dilakukan dengan menggunakan metode
sonikasi. Metode sonikasi merupakan salah satu metode yang mudah digunakan
untuk menempelkan inti aktif pada katalis. Penggunaan metode ini dapat
menimbulkan efek kavitasi, adanya efek kavitasi menjadikan proses penempelan
inti aktif berlangsung semakin cepat dibandingkan dengan metode lain seperti
perendaman biasa atau dengan bantuan refluks. Hal pertama yang dilakukan
adalah merendam zeolit hasil aktivasi dengan larutan KOH dalam sonicator bath.
Hasil pengembanan KOH 10% dan 20% dari berat zeolit ditunjukkan pada
Gambar 4.4 dan interaksi yang terjadi antara KOH dan Na-zeolit diilustrasikan

pada Gambar 4.5.

Gambar 4.4 Hasil pengembanan (a) Na-zeolit, (b) KOH 10%/Na-zeolit (c) KOH
20%/Na-zeolit
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Gambar 4.5 llustrasi reaksi antara Na-zeolit yang ditambahkan dengan KOH

Reaksi antara KOH dengan Na-zeolit dapat menyebabkan interaksi antara
keduanya, sehingga terjadi pertukaran ion Na* dengan ion K*. Sulton (2018)
menuliskan bahwasannya pengembanan KOH pada zeolit meningkatkan unsur K
dari 11,3% menjadi 38,7%. Hussain (2000) menjelaskan bahwa kation yang
terikat pada sisi aktif zeolit dapat dipertukarkan sesuai dengan urutan kekuatan
pertukaran sebagai berikut: Cs* > K* > NHs* > Na* > H* > Li*. Pertukaran ion
pada zeolit yang menggunakan logam lebih elektropositif akan menghasilkan sifat
kebasaan yang tinggi. Kemudian dilakukan proses penguapan (110°C) untuk
menghilangkan air dan memungkinkan keberadaan sisa KOH yang mungkin tidak

bereaksi agar tetap berada pada permukaan zeolit.

4.3 Karakterisasi KOH/Na-Zeolit Menggunakan XRD

Karakterisasi menggunakan XRD bertujuan untuk mengetahui karakteristik
struktur dan fasa kristal. Analisis XRD dilakukan untuk mengetahui keberhasilan
dalam mensintesis material KOH/Na-Zeolit dengan melihat fasa-fasa yang
terbentuk. Hasil tersebut akan diketahui material penyusun komposit hasil
sintesis. Hasil karakterisasi KOH/Na-Zeolit menggunakan XRD ditampilkan pada

Gambar 4.6.
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Gambar 4.6 Hasil karakterisasi pengembanan KOH 10% dan 20% pada Na-Zeolit
menggunakan XRD

Gambar 4.6 merupakan hasil karakterisasi XRD pengembanan KOH 10%
dan 20 % pada Na-Zeolit. Pola difraktogram XRD zeolit alam menunjukkan
bahwa zeolit yang digunakan merupakan zeolit mordenit dikarenakan munculnya
puncak di 26 (°) = 13,3; 19,6; 22,2; 25,6; 26,2; 27, 6; dan 30,8 (Intrapong, dkk
2013). Hasil menunjukkan bahwa KOH 10% yang diembankan pada zeolit yang
teraktivasi NaCl tidak terjadi perubahan, Sedangkan KOH 20% yang diembankan
pada zeolit teraktivasi NaCl dapat menyebabkan munculnya fasa lain pada 26 (°)
= 29 dan 41 yang merupakan puncak dari fasa KCIl. Fasa KCI terbentuk
kemungkinan dikarenakan zeolit teaktivasi NaCl masih terdapat anion Cl- dan
ketika ditambahkan KOH, anion CI- bereaksi dengan kation K.

Pola difraktogram XRD juga menunjukkan adanya penurunan intensitas dari

Na-Zeolit. Penurunan intensitas ini menunjukkan terjadinya perubahan struktur
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zeolit, perubahan ini dapat disebabkan adanya perbedaan kation penyeimbang.
Semakin bertambahnya konsentrasi KOH pada zeolit teraktivasi NaCl maka sifat
kristalinitas zeolit akan menurun yang ditunjukkan pada Gambar 4.7. Pola
difraktogram XRD juga menunjukkan adanya pergeseran puncak ke arah 26 yang
lebih besar. Hal ini dapat disebabkan adanya proses aktivasi dan pengembanan,
sehingga mengakibatkan terjadinya pemendekan jarak kisi kristal (d), dimana
semakin tinggi KOH yag diembankan pada zeolit maka pergeseran puncak nya

semakin besar.

KOH 20%/Na-Zeolit
KOH 10%/Na-Zeolit
pr— Na-Zeolit
A e ettt —/J ‘\"‘\'\-_-_ a-£eo

/\ STD K,0

STD KOH

J \ ’ \ ’ \ /\ STD mordenit

T T T T T T T T T
250 255 26,0 265 270 275 280 285 290 295 30,0
2 Thetha (°)

Intensitas (a.u)

Gambar 4.7 Hasil karakterisasi pengembanan KOH 10% dan 20% pada Na-Zeolit
menggunakan XRD posisi 26 = 25 — 30
4.4 Karakterisasi KOH/Na-Zeolit Menggunakan Adsorpsi-Desorpsi N2
Karakterisasi menggunakan adsorpsi-desorpsi N» dilakukan untuk
mengetahui luas permukaan dari material hasil sintesis. Metode yang digunakan
dalam menentukan luas permukaan adalah metode BET Gambar 4.8. Berdasarkan

kurva tersebut dapat diperoleh persamaan y=ax + b dimana a adalah slope dan b
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adalah intersep. Luas permukaan dapat diketahui melalui nilai slope dan intersep

yang dihitung Lampiran 6.
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Gambar 4.8 Penentuan luas permukaan menggunakan metode BET, (a) zeolit
teraktivasi NaCl, (b) KOH 10%/Na-Zeolit, (c) KOH 20%/Na-Zeolit
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Gambar 4.8 merupakan penentuan luas permukaan menggunakan metode
BET, terdapat perbedaan yang signifikan dari kurva yang diperoleh. Zeolit
teraktivasi NaCl diperoleh kurva yang linier, akan tetapi setelah penambahan
KOH pada zeolit yang teraktivasi NaCl diperoleh kurva yang tidak linier. Kurva
non linier pada pengukuran BET dapat disebabkan oleh beberapa faktor antara
lain (Andy Corneli, 2017): (1) Luas permukaan sampel yang sangat kecil.
Penggunaan gas N. pada analisis BET tidak efektif untuk surface area rendah
antara 1 m?/g atau lebih rendah. Penggunaan gas Kripton dapat menjadi alternatif.
(2) Jumlah sampel yang sangat sedikit, jumlah sampel yang sedikit akan
menghasilkan “dead space” yang banyak. (3) Degassing (gas atau air) pada
sampel yang tidak memadai sehingga mengganggu saat analisis. (4) Kemungkinan
lain adalah sampel tidak menghasilkan isoterm linier pada rentang BET standart
tekanan relatif (P/Po) = 0,05-0,35. Solusinya adalah dengan menurunkan tekanan
relatif (P/Po) yang digunakan sebesar menjadi 0,05-0,01 (Gregg, 1967). Pada
penelitian ini, kurva non linier dapat disebabkan karena tidak adanya proses
kalsinasi setelah penambahan KOH pada zeolit teraktivasi NaCl yang dapat
mempengaruhi proses degassing saat analisis menggunakan adsorpsi-desorpsi Na.
Oleh karena itu untuk mengatasi hal tersebut, diambil data pengukuran pada
tekanan relatif (P/Po) 0,05-0,10 yang masih memberikan garis linier.

Hasil pengukuran menunjukan zeolit teraktivasi NaCl memiliki luas
permukaan spesifik tinggi hingga 44,6 m?/g. Luas permukaan yang tinggi tersebut
akan mudah disisipi logam aktif di permukaan zeolit. Setelah KOH atau logam K*
diembankan pada zeolit terjadi penurunan nilai luas permukaan spesifik menjadi

9,727 m?/g dan 5,432 m?/g untuk masing-masing variasi penambahan 10 % dan
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20 % KOH dari berat zeolit. Hal ini menunjukkan bahwa semakin besar
konsentrasi KOH maka luas permukaan pada zeolit akan semakin menurun. Hal
ini diduga dikarenakan pori-pori zeolit tertutupi KCI sesuai data XRD. Pisitpong
(2013) menjelaskan bahwa zeolit mordenit sintesis memiliki penurunan luas
permukaan hingoa 2 kali lipat dari 315,5 m?/g mejadi 170,28 m?/g dan 92,86 m?/g

setelah KOH diembankan.

4.5 Karakterisasi KOH/Na-Zeolit Menggunakan CO2-TPD

Karakterisasi CO>-TPD bertujuan untuk mengetahui tingkat kebasaan dan
situs basa dari sebuah padatan. Prinsip dasar dari CO2-TPD adalah jika CO;
terdesorpsi pada suhu tinggi maka tingkat kebasaan dimungkinan tinggi, begitu
pula sebaliknya jika CO> terdesorpsi pada suhu rendah, maka tingkat kebasaan
diduga rendah. Pengembanan KOH pada zeolit teraktivasi dapat menyebabkan
tingkat kebasaan semakin tinggi. Hasil analisis menggunakan CO,-TPD

ditampilkan pada Gambar 4.9.
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Gambar 4.9 Hasil Karakterisasi pengembanan KOH 10% dan 20% pada Na-Zeolit
Mengunakan CO2-TPD
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Material hasil sintesis pada Gambar 4.8 memiliki dua puncak yang muncul
pada temperatur yang berbeda. Puncak dengan temperatur rendah (100-200 °C)
mengindikasikan interaksi desorpsi CO: dengan situs basa lemah. Sedangkan
puncak pada temperatur tinggi (350-550 °C) mengindikasikan adanya interaksi
CO- dengan situs basa kuat. Kurva tersebut dapat disimpulkan berdasarkan variasi
konsentrasi pengembanan KOH pada zeolit, pengembanan KOH 20 % memiliki
tingkat kebasaan yang lebih tinggi. Hal ini dikarenakan munculnya puncak di
daerah temperatur yang tinggi. Puncak basa lemah pada pengembanan KOH 20 %
muncul pada suhu + 190 °C berbeda dengan pengembanan KOH 10% dan tanpa
KOH yang muncul pada + 100 °C dan puncak basa kuat pada pengembanan KOH
20% muncul pada suhu + 550 °C berbeda dengan KOH 10 % dan tanpa KOH
puncak muncul kisaran 400 °C. Istiadi (2015), menjelaskan jika CO terdesorpsi
pada suhu tinggi, maka tingkat kebasaan juga tinggi.

Material hasil sintesis akan dianalisis nilai total kebasaan menggunakan
rumus (Nilai total kebasaan = desorption CO2/ berat sampel). Total kebasaan
merupakan jumlah dari basa lemah dengan basa kuat. Diperoleh nilai total

kebasaan yang ditampilkan pada Tabel 4.3.

Tabel 4.1 Nilai total kebasaan material hasil sintesis

NO Sampel Total Kebasaan (mmol/g)
1. Na-zeolit 1,2738
2. KOH 10%/Na-Zeolit 0,9459
3. KOH 20%/Na-Zeolit 0,6005

Data tersebut menunjukkan bahwa nilai kebasaan tidak berbanding lurus

dengan jumlah kenaikan konsentrasi KOH yang ditambah. Zeolit teraktivasi
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memiliki total kebasaan yang lebih tinggi dibandingkan dengan KOH 10% dan
20%. Hal ini kemungkinan disebabkan karena pada zeolit teraktivasi tidak adanya
tumpang tindih logam K* disebagian permukaan zeolit dan atau kemungkinan
munculnya senyawa baru seperti NaCl dan KCI (data XRD) yang dapat
mempengaruhi  total kebasaan. Intarapong (2014), menuliskan dalam
penelitiannya tentang pembuatan biodisel dengan bantuan katalis KOH 10, 20, 30,
40% yang diembankan pada ZrO,, ketika Kkatalis dikarakterisasi menggunakan
CO.-TPD dihasilkan total kebasaan paling tinggi pada KOH 20% sebesar 0,066
mmol/g, total kebasaan semakin menurun ketika KOH yang diembankan lebih
dari 20%. Hal ini dikarenakan adanya tumpang tindih atau sebagian permukaan
struktur dari ZrO; tertutupi oleh logam K*. Pisitpong (2011), juga menjelaskan
dalam penelitiannya bahwa pegembanan KOH 20% memiliki kebasaan yang lebih
tinggi dari pada 5, 10, dan 15 % KOH karena munculnya puncak desorpsi CO> di
temperatur 400 °C, Namun total kebasaannya semakin turun dengan
bertambahnya KOH yang diembankan. Hal ini dikarenakan terjadi tumpang tindih

struktur, sehingga desorpsi CO; tidak maksimal.

4.6 Kajian Prespektif Islam terhadap Pengembanan KOH pada Na-Zeolit

Al-Qur’an adalah kalam Allah SWT yang sekaligus kitab bagi umat islam
yang digunakan sebagai salah satu sumber utama dalam pedoman hidup. Sebagai
pedoman hidup, Al-Qur’an dianggap sebagai inti sari segala ilmu pengetahuan
yang berisikan petunjuk, dasar hukum, politik, ekonomi, norma, serta dasar agama
dan lain sebagainya. Salah satu kalam Allah yang dapat dijadikan sebagai

petunjuk adalah surat al- Bagarah ayat 164.
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“Sesunggunya dalam pencimtaan langit dan bumi silih berganti malam dan siang,
bahtera yang berlayar di laut membawa apa yang berguna bagi manusia dana pa
yang Allah turunkan dari langit beruoa air lalu dengan air itu. Dia hidupkan
bumi sesudah mati (kering)-Nya dan Dia sebarkan di bumi itu segala jenis hewan,
dan pengisaran angina dan yang dikendalikan antara langit dan bumi: sungguh
(terdapat) tanda-tanda (keesaan dan kebesaran Allah) bagi kaum yang
memikirkan”.

Tafsir Jalalain menjelaskan ayat ini tentang bukti dari kekuasaan Allah
SWT bagi orang yang berpikir, dimana orang-orang tersebut senantiasa
merenungkan tentang penciptaan langit dan bumi untuk mendapatkan bukti atas
kekuasaan penciptaan-Nya. Orang-orang tersebut menyadari bahwa segala
ciptaan-Nya bukanlah perkara yang sia-sia, melainkan sebagai bukti atas
kesempurnaan kekuasaan Allah SWT. Salah satu upaya pengalaman ayat tersebut,
dapat dilakukan melalui pengoptimalan zeolit alam dengan aktivasi dan
modifikasi.

Perlakuan aktivasi dan pengembanan KOH pada zeolit alam dilakukan
sebagai upaya pengoptimalan kinerja zeolit alam agar lebih efisien dalam
penggunaanya. Dengan adanya aktivasi diharapkan dapat mengurangi sejumlah
pengotor yang ada pada zeoiit alam. Sedangkan pengembanan KOH pada zeolit

dihasilkan senyawa baru, luas permukaan yang rendah serta sifat kebasaan yang

tinggi. Melalui analisis data XRD, Desoprsi N2, dan CO.-TPD yang dilakukan.



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Dari hasil Karakterisasi variasi pengembanan KOH 10 % dan 20 % pada
zeolit yang teraktivasi NaCl menunjukan adanya perubahan di setiap karakterisasi
yang digunakan. Berdasarkan hasil XRD terjadi perubahan struktur dengan
adanya puncak baru yaitu KCI. Berdasarkan analisis SAA menunjukkan bahwa
luas permukaan semakin kecil dengan bertambahnya konsentrasi KOH yang
diembankan pada zeolit terktivasi NaCl. Sedangkan analisi menggunakan CO.-
TPD total kebasaan semakin munurun dengan bertambahnya KOH yang

diembankan sebesar 1,2738 mmol/g; 0,9459 mmol/g dan 0,6005 mmol/g.

5.2 Saran

1. Perlu dilakukan karakterisasi menggunakan X-ray Fluorescence (XRF) untuk
mengetahui unsur dari hasil KOH yang diembankan pada Na-Zeolit.

2. Perlu dilakukan uji aktivitas dari material ini agar dapat diketahui pengaruh

pengembanan KOH pada zeolit yang teraktivasi NaCl.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Diagram alir

Preparasi dan aktivasi Zeolit Alam

[ Zeolit Alam ]

diayak dengan ayakan 200 mesh

diayak lagi dengan ayakan 230 mesh, diambil zeolit yang tak lolos ayakan
direndam 5 gram zeolit alam dalam 100 ml NaCl 2 M

diaduk dengan stirrer selama 24 jam pada suhu 70 °C

disaring dan dicuci campuran dengan aquades hingga netral

endapan kemudian dikeringkan dalam oven 110 °C selama 24 jam
dikalsinasi pada suhu 450 °C selama 3 jam

[ Zeolit Teraktivasi ]

Pengembanan KOH 10% dan 20% pada Na-Zeolit

KOH Pa Na-Zeolit

ditimbang sebanyak 10% dan 20 % wt dari berat
zeolit

- ditimbang
dilarutkan dalam 100 ml aquades

dicampur dalam Erlenmeyer 250 mL

distirer selama 3 jam dengan temperatur kamar
dipindahkan kedalam sonikator dan diberi radiasi ultrasonic
sebesar 42 KHz selama 3 Jam

dikeringkan pada temperatur 110°C selama 12 jam

KOH/Na-Zeolit
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Karakterisasi

Karakterisasi Menggunakan XRD

[

KOH/Na-Zeolit ]

v

ditempatkan 10 mg sampel pada sampel holder

dikarakterisasi menggunakan teknik difraksi sinar-X dengan radiasi
Cu-Ka pada A 1,541 A, 40 kV, 30 Ma, 20=10-60° dan kecepatan scan
0,02°/detik

[ Hesit |

Karakterisasi Menggunakan CO2-TPD

[

KOH/Na-Zeolit ]

dikalsinasi sampel (0,005 gram) pada suhu 400 °C dengan adanya gas
helium (inert) selama 30 menit

diadsorpsi CO2 (5% dalam helium, v/v) pada suhu kamar selama 30
menit

didesorpsi CO2 pada suhu 100-600 °C dengan pemanasan bertingkat
dengan laju kenaikan 10 °C/menit

ditahan selama 20 menit pada suhu 600 °C

\

]

Hasil ]

Karakterisasi Menggunakan Adsorpsi-Desorpsi N2

[

KOH/Na-Zeolit ]

v

didegassing sampel dengan pemanasan suhu antara
200-300 °C selama > 6 jam
ditimbang sampel

dianalisis

[ hasit |
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Lampiran 2. Perhitungan
Pembuatan larutan 100 ml NaCl 2 M

Diketahui: Mr NaCl = 58,44 g/mol

n
M=-
%

n=MxV
n =2Mx100ml =200 mmol

g

T T Mr

g
0,2 | =————
o 4 58,44 g/mol
g = 0,2 mol x 58,44 g /mol

g = 11,688 gram
Persen KOH dalam Zeolit

Diketahui massa zeolit yang digunakan sebesar 50 gram
Untuk = 0% KOH = 0% x 50 g = 0 gram

10% KOH = 10% x 50 g = 5 gram

20% KOH = 20% x 50 g = 10 gram
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Lampiran 3. Hasil Refinement Zeolit Teraktivasi NaCl

2.200
2.000
1.800
1.600
1.400
1.200
1.000
800
600
400
200

0

-200
-400
-600

Counts

10 15 20 25 30 35 40 45 50 25 60
2 theta (deg)

Gambar L.3.1 Hasil Refinement Zeolit Teraktivasi NaCl

Keterangan:

m| = Puncak dari sampel

m| = Puncak perhitungan dari data standar yang digunakan

B = Puncak-puncak yang harus muncul berdasarkan input standar
B = Kecocokan antara sampel dengan standar

Tabel L.3.1 Data kristalografi zeolit mordenit hasil refinement menggunakan
metode Le Bail

Parameter Zeolit (mordenit)
Grup Ruang Cmcm

Kisi Kristal Ortorombik
Unit Asimetrik (2) 1

a (A 18,04

b (A) 20,40

¢ (A) 7,50

A 90

B 90

r 90

% Rp 12,03

% Rwp 20,63
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Lampiran 4. Hasil Karakterisasi Menggunakan XRD
Karakterisasi menggunakan XRD dilakukan di jurusan Teknik Material dan
Metalurgi Fakultas Teknik Industri Institut Teknologi Sepuluh November (ITS)

Surabaya. Spesifikasi instrumen XRD yang digunakan dapat dilihat pada Tabel L.

4.1

Spesifikasi
Anode Material Cu
K-Alphal [A] 1.54060
K-Alpha2 [A] 1.54443
K-Beta [A] 1.39225
K-A2 / K-Al Ratio 0.50000
Generator Settings 30 mA, 40 kV
Diffractometer Type XPert MPD
Diffractometer Number 1
Start Position [°2Th.] 5.0084
End Position [°2Th.] 59.9864
Sampel KOH/Na-Zeolit 0%; 10%; 20%

L.4.1 Difraktogram Hasil Karakterisasi Menggunakan XRD
1. Na-Zeolit

yov vy W yVyvyy vy vy yv vy ovvyw vy y | v

Zeolit + KOH 0%

2000

1000

NNV T

0 T T T T T
10 20 30 40 50

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Gambar L.4.1 Difraktogram Na-Zeolit




Tabel L.4.2 Data XRD Na-Zeolit
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Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]
6.6003 44.61 0.4015 13.39216 2.01
9.9292 72.02 0.1673 8.90842 3.24

13.5928 101.91 0.4684 6.51450 4.59
15.2242 46.13 0.3346 5.81990 2.08
17.8434 11.18 0.5353 4.97109 0.50
19.6188 177.18 0.3346 4.52505 7.98
22.0976 406.81 0.1338 4.02273 18.31
22.3538 262.49 0.1338 3.97721 11.82
23.5987 112.74 0.3346 3.77014 5.08
24.5301 57.45 0.2676 3.62906 2.59
25.6012 486.98 0.1004 3.47960 21.92
26.2885 267.57 0.2007 3.39017 12.05
27.6916 2221.36 0.0502 3.22150 100.00
30.9546 153.53 0.2676 2.88896 6.91
31.6090 282.44 0.1020 2.82828 12.71
31.7695 350.46 0.0669 2.81669 15.78
34.9451 88.90 0.4015 2.56766 4.00
35.6433 101.85 0.2007 2.51895 4.59
42.1217 685.72 0.0408 2.14354 30.87
42.2359 319.07 0.0408 2.14332 14.36
44.2094 33.03 0.4896 2.04703 1.49
45.4932 270.72 0.0612 1.99221 12.19
46.4705 45.87 0.2448 1.95256 2.07
46.8849 27.96 0.6528 1.93626 1.26
48.4651 58.21 0.2856 1.87676 2.62
50.9700 48.01 0.4896 1.79025 2.16
53.8316 21.43 0.6528 1.70164 0.96
56.4623 57.83 0.3264 1.62844 2.60

2. KOH 10%/Na-Zeolit

v v wyy Vv oy vy vy vy owyy vy y Vyvyy vy

Zeolit+KOH 10%

T T T T T
10 20 30 40 50

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Gambar L.4.2 Difraktogram KOH 10%/Na-Zeolit



Tabel L.4.3 Data XRD KOH 10%/Na-Zeolit
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Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]

6.5641

9.7673
13.4656
13.8463
14.5666
15.2742
19.5981
21.0486
22.2073
23.6639
24.5583
25.6271
26.2643
27.8177
28.3909
29.9771
30.3367
30.9168
31.6592
33.8498
34.9008
35.5882
40.5489
44.0625
45.4385
46.3648
47.2762
48.4906
50.2857
50.9237
56.4858

68.87
106.04
100.49

86.62

39.78

48.19
114.53

66.05
265.41

87.27

37.44
392.60
T97°%3
410.50
144.72

39.39

53.60
110.75
136.84

30.40

50.95

55.54

67.42

37.43

80.12

33.77

20.39

39.02

29.86

28.65

15.76

0.2676
0.1673
0.2007
0.1338
0.2676
0.2676
0.1673
0.1673
0.1673
0.1673
0.2007
0.1004
0.2007
0.0669
0.1338
0.2342
0.1004
0.2676
0.1338
0.1673
0.3346
0.1673
0.1338
0.2007
0.1004
0.2676
0.2676
0.2007
0.4015
0.2676
0.4015

13.46590
9.05573
6.57577
6.39581
6.08112
5.80094
4.52978
4.22079
4.00311
3.75990
3.62495
3.47615
3.39324
3.20719
3.14372
2.98090
2.94637
2.89240
2.82625
2.64820
2.57081
2.52272
2.22482
2.05522
1.99613
1.95839
1.92274
1.87738
1.81450
1.79325
1.62916

16.78
25.83
24.48
21.10
9.69
11.74
27.90
16.09
64.66
21.26
9.12
95.64
48.17
100.00
35.26
9.59
13.06
26.98
33.33
7.41
12.41
13.53
16.43
9.12
19.52
8.23
4.97
9.50
7.27
6.98
3.84

3. KOH 20%/Na-Zeolit

Y VoY

Y YW VVYY oYY vy Yy vy v

Y oy oy Vo

Zelit+KOH 20%

T
10

T
40

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

T
50

Gambar L.4.3 Difraktogram KOH 20%/Na-Zeoli



Tabel L.4.4 Data XRD KOH 20%/Na-Zeolit
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Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left d-spacing Rel. Int. [%]
[°2Th.] [A]

6.5985 40.58 0.2007 13.39571 8.56
9.9213 41.67 0.3346 8.91549 8.79
13.5779 57.88 0.3346 6.52162 12.21
15.4195 27.52 0.2007 5.74663 5.81
19.7793 93.31 0.3346 4.48870 19.69
21.1069 53.61 0.4015 4.20926 11.31
22.0133 171.08 0.1338 4.03794 36.10
22.2939 205.93 0.2007 3.98775 43.45
23.7061 119.24 0.1338 3.75331 25.16
24,7573 93.66 0.1004 3.59627 19.76
25.7514 443.82 0.2342 3.45965 93.64
26.3290 224.32 0.3011 3.38504 47.33
27.8581 393.03 0.3346 3.20262 82.92
28.4733 473.96 0.1338 3.13482 100.00
30.9725 143.74 0.3346 2.88733 30.33
32.4193 65.77 0.2676 2.76170 13.88
34.8421 95.28 0.1673 4575001 20.10
35.6904 80.71 0.2676 Za15¢4 17.03
37.9497 33.77 0.4015 2.37100 7.13
40.5322 205.53 0.0669 2.22569 43.36
44,1199 35.24 0.2342 2.05268 7.44
46.4382 33.08 0.2676 1.95546 6.98
48.5595 48.17 0.2007 1.87488 10.16
50.2430 80.15 0.1338 1.81594 16.91
57.2264 17.63 0.4015 1.60983 3.72
58.7071 5.5 0.3346 1.57271 5.39
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Lampiran 5. Hasil Karakterisasi Menggunakan Adsorpsi-desorpsi N2

L.5.1 Na-Zeolit
Quantachrome NovaWin - Data Acquisition and Reduction
for NOVA instrumants ,{"\
&1994-2010, Quantachrome Instrumants
version 11.0 Mh—rﬁ%

Analysis Report
Dperatornova Date: 20190329 Dperatornova Date:3/29/2018
Sample ID: KOHOD% Filanama: CAQCdata\Physksorb\KOH0%. gps
Sample Desc: Comment:

Sample weight: 0.0666 g
Qutgas Tima: 3.0hrs
Analysis gas:  Nitrogen

Sample Volume: 001708 cc
OutgasTemp:  3000C
Bath Temp: TT3K

Sample Density: 3.9glcc

Press. Tolerance: 0.050/0.050 (ads/des)  Equil time: 120/1120 sec (ads/des)  Equil timeout: 2400240 sec (adsidas
Analysis Time:  101.6 min End of run: 2019/03/29 13:55:59 Instrumeant: Nowva Station A
Call ID: 62 F/W varsion: 0.00
Isotherm
Data Reduction Parameters Data
Adsorbate Nitrogen Temperature 77350k
Molec. Wt.: 28013 4 Cross Section:  16.200 A2 Liquid Density: (.808 gic
Isotherm Data
Ralative Volume @ STP Relative Volume @ STP Relative Volume @ STP
Pressure Pressure Pressure
[eclg] [eclg] [eclg]
5.55000e-02 7 5595 1.56888a-01 g 8431 2 542908-01 123637
7 RANGNaN B 1994 1 B4 A 7Rai 10 4B 9 R1GTRa 194440
Multi-Point BET Data
Relative Volume @ STP  1/[ W{{PaiP}-1)] Relative Volume @ STP  1/[W{{PaiP}-1)]
Pressure Pressure
[PIPo] [eclg] [PIPg] [ecld]
5.55000e-02 7.5595 6.2194e+00 2.06808e-01 111101 1.877Te+1
7.84000a-02 B1224 8.3810e+00 2.30731e-M1 11.7378 2.0445e+01
1.05436e-01 B.6raz2 1.0865e+01 2.54290e-01 12.3637 2.2068e+01
1.319%8a-01 82112 1.3209e+01 2 81935001 134410 2.3006e+0
1.56888a-01 88431 1.5126e+01 3.04001e401 130537 2.5045e+01
1.81476a-01 104532 1.6970e+01
BET summary
Slope = 75660
Intercept = 2.785e+00
Correlation coefficiant, r = (0997366
C constant= 28.163

Surface Area = 44,384 m¥y
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L.5.2 KOH 10%/Na-Zeolit

62

Quantachrome NovaWin - Data Acquisition and Reduction

for NOVA instruments
©1994-2010, Quantachrome Instruments

Quantachr@
INSTAUMENTS

version 11.0
Cptimizing particle performance

Analysis Report
Operator:nova Date:2019/03/29 Operator:nova Date:3/29/2019
Sample ID: KOH10% Filename: C:\QCdata\Physisorb\KOH10%.qps
Sample Desc: Comment:
Sample weight: 0.0518g Sample Volume: 0.01328 cc Sample Density: 3.9 glcc
Outgas Time: 3.0hrs OutgasTemp: 300.0C
Analysis gas: Nitrogen Bath Temp: 773K

Press. Tolerance: 0.050/0.050 (ads/des)  Equil time:
Analysis Time:  104.1 min End of run:
Cell ID: 72

120/120 sec (ads/des)  Equil timeout: 240/240 sec (ads/des)
2019/03/29 13:58:27 Instrument: Mova Station B
F/W version: 0.00

Isotherm

Adsorbate Nitrogen
Molec. Wt.: 28.013 4

Data Reduction Parameters Data
Temperature 77.350k
Cross Section:  16.200 A:

Liquid Density: 0.808 gec

Relative Volume @ STP Relative
Pressure Pressure
[ccig]
5.15220e-02 1.1863 1.57747e-01
7.85790e-02 1.4520 1.82343e-01

Isotherm Data

Volume @ STP Relative Volume @ STP
Pressure
[ec/g] [eelg]
2.4793 2.55869e-01 4.4420
2.9213 2.80480e-01 5.0088

Data Reduction Parameters Data

Multi-Point BET

Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350x
Molec. Wt.: 28.013 4 Cross Section:  16.200 A Liquid Density: 0.808 gicc
Multi-Point BET Data
Relative Volume @ STP  1/[W((Po/P)-1)] Relative Volume @ STP  1/[W((Po/P)-1)]
Pressure Pressure
[P/Po] [ccig] [PIPo] [cclg]
5.15220e-02 1.1863 3.6637e+01 2.07938e-01 3.4338 6.1172e+01
7.85790e-02 1.4520 4.6994e+01 2.33006e-01 3.9477 6.1572e+01
1.06898e-01 1.7290 5.5389e+01 2.55869e-01 4.4420 6.1935e+01
1.32725e-01 2.0559 5.9560e+01 2.80480e-01 5.0088 6.2269e+01
1.57747e-01 24793 6.0442e+01 3.06152e-01 5.6754 6.2205e+01
1.82343e-01 2.9213 6.1080e+01
BET summary
Slope = 78.012
Intercept = 4.307e+01
Correlation coefficient, r = 0.796910
C constant= 2.811
Surface Area = 28.762 mlg
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Quantachroma NovaWin - Data Acquisition and Reduction
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for NOVA instrumants +
©1994-2010, Quantachroma Instruments rache m\
mm‘1-ﬂ INNTEURENTR
Analysis ) Report
Operator:nova Date:2019/03/28 Operator:nova Date:3/28/2019
Sample ID: KOH20% Filenama: CAQCdata\PhyskorbKOH20%.qps
Sampla Desc: Commant:
Sampla waight: (.0682 g Sampla Volume: 0.0174% cc Sample Density: 3.9 gfec
Outgas Tima:  3.0hrs OutgasTemp:  3000C
Analysis gas:  Nitrogen Bath Temp: 173K
Prass. Toleranca: 0.050/0.050 (ads/des)  Equil time: 1201120 sec (ads/des) Equiltimeout: 2404240 sac (ads/das)
Analysis Tima: 107 9 min End of run: 20190329 140214 Instrumant: Nava Statlon C
Cell ID: B2 F/W varsion: 0.00
Isotherm
Data Reduction Parameters Data
Adsorbate Nitrogen Temperature  77.350k
Molec. Wt.: 28,013 4 Cross Section:  16.200 & Liquid Density: 0808 gic
Isotherm Data -
Relative Volume @ STP Relative Volume @ STP Relative Volume @ STP
Pressure Pressure Pressure
[cela] [ecla] [eela]
5.23660e-02 0.6287 1.58397e-01 1.3983 2 56488e-01 26641
79183002 0.7956 1.83102e-01 1.137 2,82500e-01 3onT7
Multi-Point BET
Data Reduction Parameters Data
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350x
Molec. Wt.: 28.013 4 Cross Section:  16.200 a Liquid Density: 0808 gic
Multi-Point BET Data
Relative Volume @ STP 1 /[ W((Pa/P)-1)] Relative Volume @ STP 1/ [ W((PalP)-1)]
Pressiire Pressiire
[PIPo] [ecla] [P/Po] [eclg]
5.23660e-02 0.6297 7.0210e+01 2 08781001 1.9998 1.0557e+02
7.91830e-02 0.7956 8.6484e+01 2 33215a-01 2321 1.045Te+02
1.074%4e-01 09315 1.0345e+02 2 56488201 2 6641 1.0360e+02
1.32981e-01 11371 1.0792e+02 £.82500e-01 3077 1.0256e+02
1.58387e-01 1.3993 1.0762e+02 3.06222e01 34898 1.0120e+02
1.83102e-01 1.7137 1.0465e+02
BET summary
Slope = T8.067
Intercept = 8.560e+01
Correlation coefficient, r = 0.574TRBE
C constant= 1.912
Surface Area = 21277 mfy
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Lampiran 6. Penentuan Luas Permukaan Menggunakan Metode BET
L.6.1 Na-Zeolit

254

N
o
1

-
[$;]
1

y =74,99137x + 2,9471
R =0,997

=
o
1

1/[W((Po/P) - 1) ]

7 T g T y T u
0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 0,30
Tekanan Relatif (P/Po)

Gambar L.6.1 Penentuan luas permukan pada Na-Zeolit
Diketahui:
Slope :74,991
Intersep : 2,9471
Penentuan Nilai Wm

1

Wm=——
SR |

1
74,991 + 2,9471
Wm = 0,01283 g
Penentuan Nilai Luas Permukaan (St)

Wm

. Wmx N x Acs
\ M
0,01283 g x 6,0225x102%3 x 16,2x10-29m?
St =
28,013 g
St = 44,6 m?/g
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B
] — ——V—v"—"v_v
60 v/v" v
55 |
~
= y =338,3027x + 19,614
@ S0+ R =0,9973
o
o
g
S 45
-
40
v
35
T U T U T v T T T T T T 1
0,05 0,10 015 0,20 025 0,30 035

Tekanan Relatif (P/Po)

Gambar L.6.2 Penentuan luas permukaan pada KOH 10%/Na-Zeolit

Diketahui:

Slope : 338,302

Intersep : 19,614

Penentuan Nilai Berat gas Nitrogen (Wm)

Wm = —
S+1
1
~ 338,302 + 19,614
Wm = 0,002793 g

Penentuan Nilai Luas Permukaan (St)

Wm

Wmx N x Acs
St = o
~0,002793 g x 6,0225x102%3 x 16,2x10729m?
St= 28,013 g

St = 9,727 m?[g

65
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L.6.3 KOH 20%/Na-Zeolit

110 —
105 —
100 —
95 —
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65

/ \V’V\'\v\v\
v

y =602,926x + 36,672

R =0,9999

T T T T T T T T T . T T 1
0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 0,30 035
Tekanan Relatif (P/Po)

Gambar L.6.3 Penentuan luas permukaan pada KOH 20%/Na-Zeolit

Diketahui:
Slope :602,926
Intersep : 36,672

Penentuan Nilai Berat Gas Nitrogen (Wm)

1
Wm=——
s+i

Wm

1

Wm = 0,00156 g

~ 602,926 + 36,672

Penentuan Nilai Luas Permukaan (St)

St

_meNxAcs

M

A 0,00156 g x 6,0225x1023 x 16,2x1072% m?

St = 5,432 m?/g

28,013 g
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Lampiran 7. Hasil Karakterisasi Mengunakan CO2-TPD
Karakterisasi menggunakan CO-TPD dilakukan di Lembaga lImu
Pegetahuan Indonesia Laboratorium Pusat Penelitian Kimia, Serpong Tanggerang

Selatan.

L.7.1 Metode Karakterisasi Menggunakan CO2-TPD.

a. Pretreatment sampel
Sampel dipanasi pada suhu 400 °C selama 30 menit dalam kondisi gan He
(inert)

b. Adsorbsi CO,

Adsorpsi CO2 (5% dalam He, v/v) dilakukan pada suhu kamar selama 30
menit, kemudian di purging dengan gas He (inert) pada suhu tersebut, selama
30 menit, dengan flow rate gas adalah 30 ccm.

c. Desorpsi
Desorpsi CO; dilakukan pada suhu 100-600 °C dengan kecepatan penaikan
suhu 10 °C/menit, kemudian ditahan selama 20 menit pada suhu 600 °C.

L7.2 Kalibrasi Gas CO2-TPD

a. Konsentrasi campuran gas = 5% CO: (He, balance v/v)

Diketahui:

R (L.atm/K.mol) =0,082057338
P (stp) =1 atm

T (stp) =273,15k

b. Mol CO. (mol)
(P (stp) X (Volume 5% CO»/1000)) / (R X T)

¢. Mol CO; (mmol)
Mol CO- (mol) X 1000



d. Data Kalibrasi

Area \rﬁ'}(‘ggzas Volume 5% mol CO2 mol CO2
(mL) CO2 (mL) (mol) (mmol)
0,0089 0,2 0,01 4 4615E-07 0,000446
0,0141 04 0,02 8,92301E-07 0,000892
0,0203 0,6 0,03 1,33845E-06 0,001338
0,0267 08 0,04 1,7846E-06 0,001785
0,0333 1 0,05 2,23075E-06 0,002231

e. Kurva Kalibrasi Mol CO, (mmol) dengan luas area

0,002500
y =0,0659x
R? = 0,9884
0,002000
=
(@)
=
£ 0,001500
N
(9]
@)
O 0,001000
©
=
0,000500
0,000000
0 0,01 0,02 0,03 0,04

Luas Area



L.7.3 Kurva Hasil Karakterisasi Menggunakan CO2-TPD

1. Na-Zeolit
0.030
| 4 500
0.025
- 400
5 0.020 1
8
= 4 300
2 0015-
K=l
- 200
8 0.010 4
= Area=0.6114
FWHM=17.2877
0.005 - 1100
0.000 | — 0
N L T I U IR e T U
0 10 20 30 40 50 60 70 80
1606>Z-KOH-0%_0.0312g|  Time (min)
2. KOH 10%/Na-Zeolit
0.030
4 500
0.025
4 400
S 0.020
8
= 4 300
g 00154
K=z
- 200
8 0.010 -
-
Area=0.5035
0.005 FWHM=14.6667 - 100
0.000 10
1 || || | 1 || 1 1

O 10 2 30 40 5 60 70 80
1607>Z-KOH-10%_0.0346 g| ~ Time (min)

3. KOH 20 %/Na-Zeolit

Temp (oC)

Temp (oC)
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- 700
0.015 H - 600
—_ 4 500
3
8 0.010 1 —_
= -{ 400 3
5 Q.
% - 300 §
8 0.005 — Area=0.3326 =
- FWHM=55.5249
—-{ 200
0.000 . - 100
T T T AT e T D T T T T o — | 0
0 10 20 30 40 50 60 70 80
1608>Z-KOH-20%_0.0360 g| Time (min)
L 7.4 Hasil Analisa
Sampel Berat Sampel | Luas Area Hasil [mol CO2 (mmol)|  Basicity
(9) Analisa (mmollg)
190705-1606 0.0312 0,6114 0,039741 1,2738
190705-1606 0.0346 0,5035 0,032728 0,9459
190705-1606 0.036 0,3326 0,021619 0,6005
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