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ABSTRAK

Tyas, U. 2016. Sintesis dan Karakterisasi Zeolit Y dari Lumpur Lapindo dengan Variasi Suhu
Hidrotermal Menggunakan Metode Sol-Gel. Skripsi. Jurusan Kimia Fakultas Sains dan
Teknologi Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing I: Suci
Amalia, M.Sc; Pembimbing Il: Hanapi, M.Sc; Konsultan: Susi Nurul Khalifah, M.Si.

Kata kunci : Lumpur Lapindo, Metode Sol-Gel, Variasi Suhu Hidrotermal

Lumpur Lapindo memiliki kandungan silika yang dapat digunakan sebagai bahan baku
pembuatan zeolit. Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengetahui karakter zeolit Y hasil sintesis
dengan variasi suhu hidrotermal dan mengetahui pengaruh pemeraman terhadap proses sintesis.

Lumpur Lapindo dicuci dengan HCI untuk mengurangi logam-logam pengotor dilanjutkan
dengan proses ekstraksi slika menggunakan metode titrasi asam basa. Sintesis zeolit dilakukan dengan
rasio 2,43. Variasi suhu hidrotermal yang digunakan sebesar 60, 80, 100 °C dan 1 variasi suhu
hidrotermal 100 °C tanpa pemeraman. Proses ini dilakukan dengan cara mencampurkan bahan dengan
komposisi molar 10 Na,O: 1 Al,Os: 15 SiO,: 300 H,0, pengadukan selama 30 menit dan dieram
selama 24 jam, dilanjutkan dengan kristalisasi selama 48 jam. Karakterisasi meliputi penentuan kadar
silika dengan XRF, kristalinitas dan kemurnian zeolit hasil sintesis dengan XRD, dan gugus fungsi
dengan FTIR.

Analisis XRF menunjukkan kandungan ekstrak silika dari Lumpur Lapindo sebesar 96,8 %.
Analisis XRD menunjukkan bahwa sintesis zeolit menghasilkan campuran zeolit Y dan P. Zeolit Y
sintesis mempunyai kristalinitas dan kemurnian tertinggi pada variasi suhu 80 °C yaitu sebesar 95,83
%. Sintesis tanpa pemeraman menghasilkan silika amorf. Analisis FTIR menunjukkan puncak-puncak
yang muncul merupakan gugus fungsi dari kerangka zeolit. Puncak khas dari zeolit tipe faujasit yang
terjadi pada daerah bilangan gelombang 470-450 cm™. Ukuran kristal zeolit Y rata-rata dibawah 100
nm, perbandingannya variasi suhu 80 °C < 100 °C < 60 °C.



ABSTRACT

Tyas, U. 2016. Synthesis and Characterization of Zeolite Y from Lapindo Mud with
Temperature Variations Using Hydrothermal Method of Sol-Gel. Thesis. Chemistry
Department, Faculty of Science and Technology, Maulana Malik Ibrahim Islamic State
University of Malang. Supervisor I: Suci Amalia, M.Sc; Supervisor Il: Hanapi, M.Sc;
Consultant: Susi Nurul Khalifah, M.Si.

Keywords : Lapindo Mud, Sol-Gel Method, Temperature Variations, Zeolite Y.

Lapindo mud has silica content which can be used as raw material for the manufacture of
zeolites. The purpose of this research is to know the character zeolite Y synthesis results with
temperature variations and to know the influence of hydrothermal curing process synthesis.

Lapindo mud was washed with HCI to reduce pollutant metals continued with the process of
extraction silica acid base titration method. Synthesis of zeolite is carried out by a ratio of 2,43.
Hydrothermal temperature variations used by 60, 80, 100 °C and one 100 °C hydrothermal
temperature variations without curing. This process is done by mixing the ingredients with the molar
composition of 10 Na,O: 1 Al,Os: 15 SiO,: 300 H,0, stirring for 30 minutes and aging for 24 hours,
followed by crystallization during 48 hours. Characterization includes the determination of the levels
of silica with XRF, crystallinity and purity of zeolite synthesis proceeds by XRD, and functional
groups with FTIR.

XRF analysis shows the content of the extract silica from Lapindo Mud of 96,8%. XRD
analysis showed that the synthesis of zeolites and zeolite mixture produces Y and P. Zeolite Y
synthesis has the highest purity and crystallinity on variations in temperature 80 °C of 95,83%.
Synthesis of amorphous silica without curing produces. FTIR analysis shows the peaks that appear is
the functional group of the Zeolite Framework. The typical peaks of zeolite type faujasit that occurs in
the area of wave number 470-1500 cm™. The size of the crystals zeolite Y average under 100 nm, the
comparison of variation in temperature is 80 °C < 100 °C < 60 °C.
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Lumpur Lapindo merupakan suatu bencana nasional dari pengeboran
minyak oleh PT. Lapindo Brantas Inc. Mineral yang seharusnya berada di dalam
tanah terangkat ke atas dalam bentuk lumpur yang dikenal sebagai lumpur panas
Sidoarjo. Menurut Fadli, dkk. (2013) lumpur Lapindo memiliki banyak mineral
alam yang berpotensi untuk dieksplorasi. Semburan lumpur panas Lapindo yang
berlangsung di Kecamatan Porong Kabupaten Sidoarjo menghasilkan limbah yang
sangat berlimpah sehingga membuat masyarakat terganggu jika limbah tersebut
tidak dikelola dengan baik (Novianti, 2007). Aplikasi dari lumpur tersebut masih
dalam taraf penelitian awal sehingga nilai jual dari limbah tersebut masih sangat
rendah.

Allah SWT yang Maha Bijaksana tidak menurunkan cobaan sedemikian
besar kecuali memberikan hikmah bagi mereka yang mau berfikir. Manusia wajib
berprasangka baik terhadap Allah SWT sehingga menimbulkan keyakinan dan
semangat perbaikan diri. Meskipun musibah ini diakibatkan oleh manusia sendiri,
tetapi Allah masih memberikan kepercayaan kepada manusia untuk mengelolanya

sejak ditunjuk sebagai khalifah di bumi seperti yang termaktub dalam ayat surat

Al-Bagoroh ayat 30:




Dan (ingatlah) tatkala Tuhan engkau berkata kepada Malaikat : Sesungguhnya
Aku hendak menjadikan di bumi seorang khalifah. Berkata mereka : Apakah
Engkau hendak menjadikan padanya orang yang merusak di dalam nya dan
menumpahkan darah, padahal kami bertasbih dengan memuji Engkau dan
memuliakan Engkau ? Dia berkata : Sesungguhnya Aku lebih mengetahui apa
yang tidak kamu ketahui (Al-Bagoroh: 30)

Menurut tafsir lbnu Katsir pertanyaan malaikat pada ayat diatas bukan
bermaksud menentang Allah, bukan juga karena dorongan dengki terhadap
manusia, sebagaimana yang diduga oleh sebagian ulama’ tafsir. Tetapi malaikat
bermaksud untuk meminta informasi dan pengetahuan tentang hikmah yang
terkandung dalam penciptaan itu. Kemudian maksud dari jawaban Allah
“sesungguhnya Aku lebih mengetahui apa yang tidak kalian ketahui” adalah
Allah  mengetahui hal-hal yang tidak diketahui malaikat menyangkut
kemaslahatan yang jauh lebih kuat dalam penciptaan jenis mahkluk ini daripada
kerusakan-kerusakan yang malaikat sebutkan itu. Karena Allah akan menjadikan
dari kalangan mereka nabi-nabi dan rasul-rasul; diantara mereka ada para siddiqin,
para syuhadak, orang-orang sholeh, ahli ibadah, dan manusia-manusia ulul albab.

Ulul albab adalah istilah khusus yang dipakai Al-qur’an untuk menyebut
sekelompok manusia pilihan semacam intelektual. Sehingga ayat itu memberikan
keyakinan bahwa selain tabiat manusia yang membuat kerusakan, sebagian
manusia (ulul albab) lain juga diberi kemampuan akal untuk memperbaiki dan
memanfaatkan apa yang ada di bumi. Manusia dengan pengetahuannya yang
tinggi dapat memanfaatkan lumpur Lapindo yang merupakan bagian dari alam.

Luapan lumpur Lapindo menyebabkan beberapa orang meneliti
kandungan di dalamnya untuk mengambil senyawa-senyawa yang bermanfaaat

untuk digunakan dalam industri. Salah satunya hasil penelitian yang dilakukan

oleh Jalil, dkk. (2010) bahwa kandungan senyawa yang ada dalam lumpur



Lapindo adalah Na,O 5,59 %, MgO 2,62 %, Al,O3 23,80 %, SiO, 53,40 %, ClI
2,89 %, K;0 1,63 %, CaO 2,40 %, FeO 5,47 %. Ternyata silika dan alumina
adalah komponen terbesar penyusun lumpur Lapindo. Untuk itu lumpur Lapindo
mempunyai potensi yang sangat memungkinkan untuk digunakan sebagai salah
satu pengembangan sumber produksi silika. Maka dari itu sumber silika yang
besar pada lumpur Lapindo dapat digunakan sebagai bahan pembuatan zeolit.

Zeolit merupakan mineral alumina silikat terhidrat yang tersusun atas
tetrahedral-tetrahedral alumina (Al,>) dan silika (SiOs*) yang membentuk
struktur bermuatan negatif dan berongga terbuka/berpori. Berdasarkan asalnya
zeolit dapat dibedakan menjadi dua macam yaitu zeolit alam dan zeolit sintetis.
Pertama adalah zeolit alam. Pada umumnya, zeolit alam dibentuk oleh reaksi dari
air pori dengan berbagai material seperti gelas, poorly cristalline clay, plagioklas,
ataupun silika. Bentukan zeolit mengandung perbandingan yang besar dari M?*
dan H" pada Na’, K* dan Ca?*. Menurut Tsitsishvili, dkk (1992) bahwa zeolit
alam selalu diperoleh dalam keadaan tidak murni, biasanya ada bersama-sama
dengan mineral-mineral lain dan oksida-oksida bukan komponen zeolit,
sedangkan jumlah dan jenis mineral komponen penyusun suatu zeolit dari satu
daerah dengan daerah lain dapat berbeda, hal ini tergantung pada proses alam
pada saat pembentukan zeolit.

Kedua adalah zeolit sintetis, yaitu mineral zeolit sintetis yang dibuat tidak
sama persis dengan mineral zeolit alam. Zeolit sintetis mempunyai sifat fisis yang
jauh lebih baik. Beberapa ahli menamakan zeolit sintetis sama dengan nama
mineral zeolit alam dengan menambahkan kata sintetis di belakangnya, dalam

dunia perdagangan muncul nama zeolit sintetis seperti zeolit A, zeolit K-C dll.



Zeolit sintetis terbentuk ketika gel yang terkristalisasi pada temperatur kamar
sampai dengan 200 °C pada tekanan atmosferik ataupun autogenous. Metode ini
sangat baik diterapkan pada logam alkali untuk menyiapkan campuran gel yang
reaktif dan homogen (Breck, 1974). Struktur gel terbentuk karena polimerisasi
anion aluminat dan silikat. Komposisi dan struktur gel hidrat ini ditentukan oleh
ukuran dan struktur dari jenis polimerisasi. Zeolit dibentuk dalam kondisi
hidrotermal, bahan utama pembentuknya adalah aluminat silikat (gel) dan
berbagai logam sebagai kation. Komposisi gel, sifat fisik dan kimia reaktan, serta
jenis kation dan kondisi kristalisasi sangat menentukan struktur yang diperoleh.

Pada penelitian ini dilakukan sintesis zeolit Y karena memiliki banyak
manfaat. Diantaranya Zeolit Y dapat digunakan sebagai Kkatalis dalam
perengkahan minyak bumi Selain itu zeolit Y digunakan untuk memindahkan
sulfur dioksida (SO2) dari suatu gas sisa dengan cara absorbsi. Zeolit Y juga dapat
digunakan sebagai bahan bangunan dan ornamen, bahan puzolan dan semen
portland-puzolan, bahan agregat ringan, bahan pengembang dan pengisi, bahan
pembuat tapal gigi, dll (Saputra, 2006).

Bahan utama sintesis zeolit Y adalah silika yang dapat diperoleh dari
bahan alam atau dari hasil sintesis (silika sintetik) (Ulfah, dkk., 2006). Silika
sintetik lebih bersih dari mineral — mineral pengotor sehingga akan menghasilkan
zeolit yang lebih murni. Namun silika sintetik cukup sulit didapatkan. Menurut
Hanafi dan Nandang (2011) silika sintetik terbentuk pada suhu pengabuan
500 — 600 °C selama 4 jam, sedangkan pada suhu pengabuan 700 — 800 °C selama

4 jam terbentuk fasa kristalinnya.



Silika dari bahan alam dapat digunakan sebagai alternatif untuk
mengurangi biaya sintesis zeolit (Ulfah, dkk., 2006). Namun silika dari bahan
alam umumnya ditemukan dengan kemurnian rendah, yaitu masih bercampur
dengan senyawa — senyawa pengotor lain. Bahan alam ini apabila digunakan
untuk mensistesis zeolit Y maka akan menghasilkan zeolit dengan kristalinitas
rendah. Penelitian-penelitian sebelumnya tentang zeolit Y mengindikasikan
bahwa proses sintesis dari bahan alami secara kuantitatif masih belum banyak.
Usaha-usaha sebelumnya untuk mensintesis zeolit Y hanya menghasilkan produk
reaksi dengan kandungan zeolit Y lebih rendah dari 50 % (Yoshida dan Inoue,
1986). Namun demikian, zeolit Y mudah disintesis dari SiO,-Al,O3 gel yang
dibuat dari reagen kimia murni, dengan atau tanpa penambahan benih (Barrer,
1982).

Penelitian Vaughan, dkk. (1979) mengungkapkan berbagai metode untuk
mensintesis jenis zeolit Y dimana sumber silika, alumina, natrium hidroksida dan
air dicampur lalu dibagi pusat nukleasi alumino-silikat. Dalam mensintesis zeolit
yang khas sebelum mencampur semua bahan adalah direaksikan pada suhu sekitar
100 °C, untuk mendapatkan jenis zeolit Y dalam hasil yang sesuai dengan reaktan
alumina. Namun, sampai saat ini, metode penemuan sebelumnya paling praktis
untuk mensintesis jenis zeolit Y hanya memerlukan natrium hidroksida dan
silikat, terutama dimana jumlah komersial dari jenis zeolit Y yang memiliki
kemurnian tinggi diperoleh dari zeolit yang memiliki silika relatif tinggi untuk
rasio alumina, yaitu SiO,/Al,O3 lebih dari sekitar 4,5.

Silika perlu diekstrak dari lumpur Lapindo untuk mendapatkan kemurnian

yang lebih tinggi. Ekstraksi dapat dilakukan dengan berbagai metode. Salah satu



metode ekstraksi SiO, dari lumpur Lapindo adalah menggunakan NaOH yang
akan menghasilkan larutan Na,SiO3; dan kemudian ditambahkan HCI sehingga
didapat endapan silika (Sodiq, dkk. 2012). Menurut Fadli, dkk (2013) yang
mengekstraksi lumpur Lapindo menggunakan metode kontinyu dengan merendam
dalam HCI dan direaksikan dengan KOH 10 M sehingga didapatkan kemurnian
SiO, sebesar 98,81 %. SiO, dengan kemurnian tinggi merupakan bahan yang
sangat berpotensi menghasilkan silika sintesis murni. Zeolit sintesis yang
dihasilkan dari bahan ekstraksi silika memiliki kelebihan, yaitu tingkat kemurnian
yang tinggi.

Sintesis Zeolit Y dapat dilakukan pada rasio Si/Al antara 1,5 — 3 (Kasmui.,
dkk. 2008). Pada penelitian ini, sintesis zeolit Y dilakukan dengan rasio Si/Al 2,43
untuk menyeimbangkan pH pada metode hidrotermal agar dapat terbentuk kristal
zeolit (Fathizadeh dan Ordou, 2011). Sintesis zeolit Y dapat dilakukan pada rasio
Si/Al 2,43 dikarenakan pada rasio ini merupakan distribusi dari daerah di antara
puncak NaY pada spektrum yang mana merupakan Kkarakteristik dari faujasit
(Ginter, Bell, & Radke, 1992).

Sintesis zeolit ini dilakukan dengan menggunakan metode sol-gel dan
suhu hidrotermal. Beberapa keuntungan menggunakan metode sol-gel dalam
sintesis zeolit adalah karena metode ini menghasilkan derajat kristalinitas dan
kemurnian yang tinggi, memperkecil distribusi ukuran partikel, selain itu
sintesisnya satu tahap (Romimoghadam, dkk., 2012). Keuntungan menggunakan
metode hidrotermal adalah dapat dilakukan pada suhu rendah dan juga dapat
menghasilkan produk kristal yang homogen, tidak membutuhkan waktu banyak

dan menjaga kemurnian bahan karena sampel dimasukkan ke dalam teflon dan



bejana baja (reaktor hidrotermal) yang tertutup rapat sehingga terjaga dari
kontaminasi luar (Sugiarti, 2012). Menurut Jumaeri, dkk., (2007) fenomena yang
muncul akibat kenaikan suhu menyebabkan bertambahnya intensitas fase kristalin
dan semakin berkurangnya fase amorf. Hal ini menunjukkan adanya kenaikan
kristalinitas produk hidrotermal akibat kenaikan suhu.

Hasil akhir dari sintesis zeolit dipengaruhi beberapa faktor, salah satunya
ialah suhu hidrotermal. Menurut Kondru., dkk. (2011) pada sintesis zeolit Y dari
abu terbang (fly ash) dengan suhu hidrotermal 100 °C selama 10 jam dan 90 °C
selama 17 jam menghasilkan kristalinitas 65,79 % dan 45,3 %. Pada penelitian
Sang, dkk. (2005) didapatkan hasil sintesis zeolit Y menggunakan variasi suhu
hidrotermal 40, 60, dan 100 °C. Pada suhu 40 °C masih berupa amorf, suhu 60 dan
100 °C terbentuk zeolit Y dengan kristalinitas yang semakin tinggi seiring
bertambahnya suhu, sedangkan pada suhu 120 °C menghasilkan produk campuran
antara zeolit Y dan P (phillipsite). Pada penelitian Christidis., dkk. (2008)
didapatkan zeolit Y dengan kemurnian 95% menggunakan pemeraman 24 jam dan
kristalisasi selama 12 jam dengan 95 + 1°C.

Pada penelitian ini akan dilakukan sintesis zeolit Y dari lumpur Lapindo
sebagai sumber silika menggunakan variasi suhu hidrotermal 60, 80, dan 100 °C.
Hasil sintesis zeolit Y ini akan dikarakterisasi menggunakan XRF untuk
mengetahui persentase kandungan silikanya. XRD (X-Ray Diffraction) untuk
mengetahui tingkat kristalinitas dan kemurnian zeolit Y hasil sintesis dan FTIR
(Fourier Transform Infra Red) untuk menganalisa gugus fungsi zeolit Y hasil

sintesis.



1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang yang sudah diuraikan, rumusan masalah pada
penelitian ini adalah bagaimana hasil karakterisasi zeolit Y sintesis dari lumpur

Lapindo dengan variasi suhu hidrotermal menggunakan metode sol-gel?

1.3 Tujuan
Tujuan pada penelitian ini adalah untuk mengetahui karakter hasil sintesis
zeolit 'Y dari lumpur Lapindo dengan variasi suhu hidrotermal menggunakan

metode sol-gel.

1.4 Batasan Masalah
1. Sumber silika yang digunakan untuk sintesis zeolit Y dari lumpur Lapindo
Sidoarjo.
2. Parameter yang digunakan adalah variasi suhu hidrotermal 60, 80 dan
100 °C.
3. Karakterisasi yang digunakan pada hasil sintesis zeolit adalah XRD dan
FTIR.

4. Rasio molar Si/Al = 2,43.

1.5 Manfaat Penelitian
1.5.1 Bagi Penulis

Dapat mengetahui hubungan langsung antara ilmu kimia teoritis dan
praktis khususnya pada proses sintesis zeolit Y dari lumpur Lapindo Sidoarjo

yang telah diperoleh selama penelitian.



1.5.2 Bagi Masyarakat
Dapat memberikan informasi tentang proses sintesis zeolit Y dari lumpur
Lapindo Sidoarjo yang efektif dengan variasi waktu hidrotermal, sehingga

masyarakat lebih dapat memanfaatkan lumpur tersebut.
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2.1 Lumpur Lapindo

Lumpur Lapindo Sidoarjo merupakan lumpur panas yang menyembur
keluar pada saat pengeboran minyak bumi di Dusun Balongnongo Desa
Renokenongo Kecamatan Porong, Kabupaten Sidoarjo Jawa Timur, sejak tanggal
29 Mei 2006. Pada awalnya volume rata-rata semburan mencapai + 100.000
m3/hari. Pada tahun 2012 volume lumpur yang keluar sebesar 25.000-50.000
m3/hari menurut data BPLS (Badan Penanggulangan Lumpur Sidoarjo, 2012).
Akibat dari penyemburan lumpur Sidoarjo ini adalah tergenangnya tanah
pemukiman warga Porong seluas £700 ha. Dampak lainnya adalah akumulasi
volume Ilumpur vyang terus bertambah sehingga menyebabkan tanggul
penampungan penuh dan tidak mampu menampung lumpur yang keluar lagi.
Faktanya tanggul yang digunakan untuk menampung lumpur sekarang sudah
mencapai tinggi antara 11-12 meter. Hal ini menjadi pertimbangan karena
semakin tinggi tanggul maka semakin beresiko untuk terjadinya tanggul jebol. Hal
ini sangat dihindarkan karena letak tanggul persis di sebelah jalan raya yang biasa
digunakan untuk menghubungkan kota Surabaya-Malang, sehingga dapat
membahayakan pengguna jalan raya. Oleh karena itu pihak BPLS membuang
sebagian lumpur ke sungai Porong, namun hal ini memiliki dampak negatif
(Valentino, dkk., 2012). Fenomena tersebut membuat berbagai pihak melakukan

penelitian guna memperoleh solusi yang tepat.



Salah satu hasil penelitian yang dilakukan Jalil, dkk (2010) menunjukkan
bahwa lumpur Lapindo memiliki densitas yang tinggi karena kandungan oksida
dan ukuran partikel-partikelnya. Karakter dari lumpur Lapindo terlihat pada Tabel

2.1:

Tabel 2.1 Hasil analisa XRF lumpur Lapindo

No. Unsur Berat (%)
1 SiO, 53,40
2 Al,04 23,80
& Na,O 5,59
4 Fe,05 5,47
5 Cl 2,89
6 MgO 2,62
7 CaO 2,40
8 K,0 1,63
9 SO;3 1,24

10 TiO, 0,63

Sedangkan menurut Mustopa dan Risanti (2013) bahwa unsur terbanyak pada
lumpur Lapindo adalah O, Si, dan Al sehingga lumpur didominasi senyawa
alumina (Al,Os3) dan silika (SiOy). Hal ini berdasarkan angka hasil EDX lumpur
tidak teraktivasi pada Tabel 2.2.

Tabel 2.2 EDX lumpur Lapindo tanpa aktivasi

Jenis Unsur W1t% At%

0] 41,81 56,54

Al 15,21 12,70

Si 29,56 22,25
lainnya 13,43 8,51

Pola difraksi XRD pada Gambar 2.1 menunjukkan bahwa puncak yang
tertinggi berada pada (20) 26° yang dimiliki oleh quartz atau illite (ICCD No. 00-

003-0427; ICCD No. 01-078-5140). Lumpur yang diaktivasi dengan HCI akan



memiliki puncak lebih tinggi dibandingkan dengan aktivasi basa (Mustopa dan

Risanti, 2013).
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Gambar 2.1 Hasil XRD lumpur Lapindo dengan aktivasi HCI
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Gambar 2.2 Hasil FTIR lumpur Lapindo dengan aktivasi HCI

Menurut Bakri, dkk., (2012) bahwa hasil analisa FTIR pada Gambar 2.2
menunjukkan bahwa seluruh puncak yang muncul berkurang terhadap
peningkatan suhu kalsinasi. Terdapat 5 jenis puncak yang digambarkan dengan
garis lurus. Puncak yang pertama pada A=3400 cm™ menunjukkan ikatan O-H-O.
Sedangkan puncak yang kedua pada A= 1640 cm™ menunjukkan gugus hidroksil

1

(-OH). Puncak yang ketiga pada A= 1410 cm™ menunjukkan ikatan O-C-O.

Puncak keempat pada A= 1000 cm™ menunjukkan ikatan antara unsur Si



dan Al, sedangkan puncak kelima pada A= 800 cm™ menunjukkan ikatan Si-O/-
OH.

Menurut Agus Farid dkk. (2013) yang telah melakukan penelitian terhadap
kandungan lumpur Lapindo, didapatkan bahwa kandungan silika dalam material
lumpur Lapindo mencapai 46,7 %. Dari hal tersebut dapat disimpulkan bahwa
material lumpur Lapindo memiliki potensi yang cukup besar untuk dijadikan
sebagai sumber silika di Indonesia (Fauzan, dkk., 2013). Oleh karena itu bisa

dijadikan sumber silika dalam pembuatan zeolit Y.

2.1 Zeolit Y

Setiap zeolit dibedakan berdasarkan komposisi kimia, struktur, sifat kimia
dan sifat fisika yang terkait dengan strukturnya. Faujasite merupakan jenis zeolit
yang tersusun dari 10 unit sangkar beta sebagai unit pembangun sekundernya
(Gambar 2.3.a). Perbedaan faujasite dengan jenis zeolit yang lain adalah pada
komposisi dan distribusi kation, rasio Si/Al dan keteraturan Si/Al pada pusat

tetrahedral.

(b) (©)

Gambar 2.3 Kerangka faujasite dan unit penyusunnya: (a) faujasite (b) rongga
faujasite (c) window (Salaman, 2004)

Setiap unit sangkar  penyusun faujasite dihubungkan melalui cincin S6R

(single six ring) membentuk rongga yang berbentuk seperti atom karbon dalam



intan (diamond) (Gambar 2.3.b). Rongga faujasite tersusun dari delapan belas unit
S4R (single four ring), empat unit S6R dan empat unit segi dua belas yang
merupakan window rongga (Gambar 2.3.c) (Salaman, 2004).

Salah satu jenis faujasite yang banyak dikembangkan ialah zeolit Y. Zeolit
Y merupakan zeolit sintetik jenis faujasit yang kaya akan silika dengan bentuk
struktur SBU D6R (Zahro dkk, 2014). Rasio molar untuk zeolit Y adalah rentang
rasio 1-3 (Saputra dkk, 2006). Zeolit Y biasanya berbentuk Na-zeolit dengan
rumus kimia Nasg(AlO2)s6(S102)136.25H,0, mempunyai simetri kubik dengan
panjang sisi unit sel sebesar 24,345 A. Sel satuan adalah sel terkecil yang masih
menunjukkan sistem kristalnya (Hwang et al., 2000) Struktur dasar zeolit Y dan

pori (supercage) zeolit Y disajikan dalam Gambar 2.4.

Gambar 2.4 (a) Zeolit Y (Monsalve, 2004) dan (b) Pori (Cavity/Supercage) zeolit
Y (Koller, dkk., 1997)

Struktur zeolit Y terdiri dari muatan negatif, kerangka tiga dimensi
tetrahedral SiO4 dan AlO, yang bergabung membentuk oktahedral terpancung
(sodalite), seperti pada Gambar 2.4. Jika 6 buah sodalite terhubungkan oleh
prisma hexagonal akan membentuk tumpukan tetrahedral. Jenis tumpukan ini

membentuk lubang besar (supercages) dan berdiameter 13A. Lubang-lubang



(supercages) dapat terbentuk dari 4 kristal tetrahedral yang tersebar, yang
masing-masing mempunyai 12 cincin oksigen dan berdiameter 7,4 A. Lubang-
lubang tersebut bila saling bersambung (12) maka akan membentuk sistem pori-
pori yang besar dari zeolit. Setiap atom aluminium di koordinat tetrahedral dalam
kerangka membawa muatan negatif. Muatan negatif dalam kerangka ini
digantikan oleh kation yang berada diposisi kerangka non spesifik (Szostak,

1989).
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Gambar 2.5 Proses pembentukan kerangka zeolit (Feijen, dkk., 1994)

Adanya konsentrasi ion "OH yang relatif besar dalam sistem larutan/gel
silikat-aluminat pada proses pembentukan zeolit akan meningkatkan rasio Si/Al
terlarut namun hal tersebut juga dapat menyebabkan terjadinya proses hidrolisis
gel silikat-aluminat dan menyebabkan terbentuknya keadaan transisi Si dalam
bilangan koordinasi lima yang akan melemahkan terjadinya ikatan siloksan.
Peningkatan ion -OH dalam sistem gel silika aluminat juga menyebabkan
penurunan kemampuan hidrolisis (Gambar 2.5.a) dan kemampuan kondensasi
(Gambar 2.5.b) spesies silikat melalui proses deprotonasi, namun akan

meningkatkan laju pembentukan kerangka silika alumina (Feijen, dkk., 1994).



Peningkatan laju kristalisasi tersebut mengakibatkan pembentukan
kerangka silika alumina cenderung mengarah ke struktur silika alumina yang
memiliki kestabilan relatif lebih tinggi dan lebih mudah terbentuk, dalam hal ini
adalah struktur kerangka hidroksi sodalit. Sedangkan proses pembentukan
kerangka faujasit membutuhkan laju kristalisasi yang relatif lambat dengan rasio

Si/Al sistem gel silika-alumina relatif tinggi (Feijen, dkk., 1994).

2.3 Sintesis Zeolit Y

Metode vyang sering digunakan dalam sintesis zeolit Y ialah
mencampurkan semua bahan sehingga membentuk gel yang disebut dengan sol
gel. Proses sol gel dapat didefinisikan sebagai proses pembentukan senyawa
anorganik melalui reaksi kimia dalam larutan pada suhu rendah, dimana dalam
proses tersebut terjadi perubahan fasa dari suspensi koloid (sol) membentuk fasa
cair kontinyu (gel) (Fernandez, 2011).

Proses sol gel dapat didefinisikan sebagai proses pembentukan senyawa
anorganik melalui reaksi kimia dalam larutan pada suhu rendah. Proses tersebut
terjadi perubahan fasa dari suspensi koloid (sol) membentuk fasa cair kontinyu
(gel) (Fernandez, 2011).

A. Hidrolisis

Pada tahap pertama logam prekursor (alkoksida) dilarutkan dalam alkohol
dan terhidrolisis dengan penambahan air pada kondisi asam, netral atau basa
menghasilkan sol koloid. Faktor yang sangat berpengaruh terhadap proses
hidrolisis adalah rasio air/prekursor dan jenis katalis hidrolisis yang digunakan.

Peningkatan rasio pelarut/prekursor akan meningkatkan reaksi hidrolisis yang



mengakibatkan reaksi berlangsung cepat sehingga waktu gelasi lebih cepat
(Fernandez, 2011).
B. Kondensasi

Tahapan ini terjadi proses transisi dari sol menjadi gel. Reaksi kondensasi
melibatkan senyawa hidroksil untuk menghasilkan polimer dengan ikatan M-O-
M. Pada berbagai kasus, reaksi ini juga menghasilkan produk samping berupa air
atau alkohol (Fernandez, 2011).

C. Pemeraman (Ageing)

Setelah reaksi hidrolisis dan kondensasi, dilanjutkan dengan proses
pematangan gel yang terbentuk. Proses ini lebih dikenal dengan proses ageing.
Pada proses pematangan ini, terjadi reaksi pembentukan jaringan gel yang lebih
kaku, kuat, dan menyusut di dalam larutan (Fernandez, 2011).

D. Pengeringan

Tahapan terakhir adalah proses penguapan larutan dan cairan yang tidak
diinginkan untuk mendapatkan struktur sol gel yang memiliki luas permukaan
yang tinggi (Fernandez, 2011).

Proses pembuatan sol-gel dalam sintesis zeolit Y dilakukan untuk
mendapatkan xerogel yang akan dijadikan powder dengan proses pemanasan. Hal

ini dijelaskan dalam Gambar 2.6.
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Gambar 2.6 Proses sol-gel (Widodo, 2010)
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Metode sol-gel dikenal sebagai salah satu metode sintesis nanopartikel yang
cukup sederhana dan mudah. Metode ini merupakan salah satu “wet method” karena
pada prosesnya melibatkan larutan sebagai medianya. Pada metode sol-gel, sesuai
dengan namanya larutan mengalami perubahan fase menjadi sol (koloid yang
mempunyai padatan tersuspensi dalam larutannya) dan kemudian menjadi gel (koloid
tetapi mempunyai fraksi solid yang lebih besar daripada sol) (Fernandez, 2011).

Kelebihan metode sol gel dibandingkan dengan metode konvensional,
antara lain (Fernandez, 2011):

a. Kehomogenan yang lebih baik

b. Kemurnian yang tinggi

c. Suhu relatif rendah

d. Tidak terjadi reaksi dengan senyawa sisa

e. Kehilangan bahan akibat penguapan dapat diperkecil

f. Mengurangi pencemaran udara



Gel yang terbentuk ini kemudian dipanaskan dengan menggunakan
metode hidrotermal. Pemanasan dengan menggunakan hidrotermal melibatkan air
dan panas, dimana larutan prekursor dipanaskan pada temperatur relatif tinggi (+
100 °C) dalam wadah tertutup. Keadaan tersebut dimaksudkan agar terjadi
kesetimbangan antara uap air dan larutan. Wadah yang tertutup menjadikan uap
air tidak akan keluar, sehingga tidak ada bagian dari larutan yang hilang dan
komposisi larutan prekursor tetap terjaga (Oye, dkk., 2001).

Hidrotermal merupakan proses kristalisasi dalam sintesis zeolit Y, proses
ini dapat dipengaruhi oleh berbagai faktor (Szostak, 1989), yaitu:

1. Komposisi larutan, yang terdiri dari SiO,/Al,O3, [OH], kation anorganik dan
organik, anion (selain [OH]), [H20].
2. Waktu kristalisasi.
3. Suhu kristalisasi.
4. Beberapa faktor pengadukan, misalnya senyawa tambahan, jenis pengaduk,
tipe arah pengaduk.

Menurut Akbar, dkk. (2011), peningkatan temperatur pada sintesis zeolit
akan mempercepat pembentukan kristal dan meningkatkan ukuran kristal yang
diperoleh. Tujuan kajian pengaruh temperatur adalah ingin mendapatkan kondisi
temperatur sintesis yang optimum dalam mensintesis zeolit. Peningkatan
temperatur pada sintesis zeolit tertentu akan mempercepat laju pertumbuhan
kristal.

Temperatur berperan penting pada sintesis zeolit Y, karena dapat
memudahkan proses pengeringan dan pembentukan kristal. Berdasarkan

penelitian Prasetya (2009) pemanasan dilakukan mula-mula pada suhu 25 °C



untuk mengetahui ada tidaknya pengurangan molekul air pada suhu 25 °C.
Pemanasan berikutnya pada suhu 200 — 500 °C bertujuan untuk menghilangkan
molekul air yang berada pada zeolit Y. Variasi temperatur dilakukan dengan
rentang 50 °C, tujuannya untuk mengetahui perubahan jumlah molekul air dan
ukuran pori zeolit Y setiap kenaikan temperatur 50 °C.

Sintesis zeolit Y dilakukan dengan rasio molar SiO,/Al,03 2,43 dalam
kondisi hidrotermal pada tekanan atmosfer (Fathizadeh dan Ordou, 2011).
Hasilnya menunjukkan bahwa zeolit Y dapat dibuat dengan komposisi molar 10
Na,O: 1 Al;03: 15 SiO,: 300 H,0 dengan suhu temperatur Kristalisasi antara 60 —
100 °C selama 12 jam. Rasio SiO,/Al,O3 akan berpengaruh pada ukuran kristal
zeolit, kristalinitas zeolit, luas permukaan zeolit dan keasaman dari zeolit (Sang,

dkk., 2005),

2.4 Karakterisasi Sintesis Zeolit Y
2.4.1 X-Ray Fluorescence (XRF)

XRF merupakan salah satu metode analisis yang digunakan untuk
analisis unsur dalam bahan secara kualitatif dan kuantitatif. Prinsip kerja
metode analisis XRF berdasarkan terjadinya tumbukan atom-atom pada
permukaan sampel (bahan) oleh sinar—X dari sumber sinar—X (Jenkin, 1988).
Bagian dari skema XRF ditunjukkan Gambar 2.7 no. 1 menunjukkan selama
proses jika x-ray mempunyai energi yang cukup maka elektron akan terlempar
dari kulitnya yang lebih dalam (tereksitasi), menciptakan lowongan pada kulitnya,
lowongan itu mengakibatkan kondisi yang tidak stabil pada atom. Untuk

menstabilkan kondisi maka elektron dari luar ditransfer untuk menutupi lowongan



tersebut seperti ditunjukkan no. 2. Proses tersebut memberikan karakteristik dari
X-ray, yang energinya berasal dari perbedaan energi ikatan antar kulit yang
berhubungan. Karena sepektrum x-ray maka pada saat penyinaran suatu material

akan didapatkan multiple peak pada intensitas yang berbeda, seperti pada Gambar

no. 3 (Astini, 2008).
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Gambar 2.7 Prinsip kerja XRF (dimulai dari no 1 - 3) (Astini, 2008)

2.4.2 X-Ray Diffraction (XRD)

Difraksi sinar-X merupakan suatu metode analisis yang didasarkan pada
interaksi antara materi dengan radiasi elektromagnetik sinar-X yaitu pengukuran
radiasi sinar-X yang terdifraksi oleh bidang kristal. Penghamburan sinar-X oleh
unit-unit pada kristal, akan menghasilkan pola difraksi yang digunakan untuk
menentukan susunan partikel pada pola padatan (Goldberg, dkk., 2004).

Difraksi sinar-X digunakan untuk mengidentifikasi fasa produk dan

menghitung tingkat kristalinitas berdasarkan intensitas tertinggi. Fasa padatan



sintesis diidentifikasi dengan membandingkan langsung dengan referensi yang
diambil dari collection of simulatet XRD powder patterns for zeolites (Cheng,

dkk., 2005):
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Gambar 2.8 Skema dari berkas sinar X yang memantulkan dari sinar Kristal
dengan mengikuti Hukum Bragg (Hayati, 2007)

Spektroskopi XRD digunakan untuk mengidentifikasi fasa kristalin dalam
material dengan cara menentukan parameter struktur Kisi serta untuk mendapatkan
ukuran partikel. Dasar dari penggunaan XRD untuk mempelajari Kisi kristal
adalah berdasarkan persamaan Bragg seperti ditunjukkan pada Persamaan 2.1.
W.L Bragg menggambarkan difraksi sinar-X oleh kristal ditunjukkan seperti pada
Gambar 2.7 (Aineto, Acosta, & lglesias, 2006). Sedangkan hasil difraktogram
zeolit Y ditunjukkan Gambar 2.8 yang menunjukkan bahwa 3 puncak tertinggi
zeolit Y standart terdapat pada sudut 26 = 6,19°, 15,61° dan 23,58° (Kurniasari,

2012).

NA=2.d.SIN 0 oo (2.1)

keterangan :



A : Panjang gelombang sinar X yang digunakan

0 : Sudut antara sinar datang dengan bidang normal

d : Jarak antara dua bidang Kisi

n : Bilangan bulat yang disebut sebagai orde pembiasan

g

<

%

g.

w

-
./ \ J\_,l \_L)l\._,_ ¥)lk).._,‘u\_p }I‘._a\_J l\JJu LA.._‘JL_‘_.LLHU;_A_AJ

[T Ry vt s B
2 theta (%) =

Gambar 2.9 Pola difraktogram sampel zeolit Y (Treacy dan Higgins, 2001)

Beberapa informasi yang dapat diperoleh dari XRD adalah sebagai berikut

(Ginting, dkk, 2005) :

a.

b.

Posisi puncak difraksi memberikan gambaran tentang parameter Kisi
(@), jarak antar bidang (dn), struktur kristal dan orientasi dari sel
satuan.

Intensitas relatif puncak difraksi memberikan gambaran tentang posisi

atom dalam sel satuan.



c. Bentuk puncak difraksi memberikan gambaran tentang ukuran kristalis

dan ketidaksempurnaan Kisi.

Data hasil analisis XRD juga dapat dilakukan refinement (penghalusan)
dengan metode Le Bail menggunakan program Rietica. Pada metode Le Bail
intensitas dari berbagai macam pemantulan sinar dihitung dengan menggunakan
suatu model acuan struktur yang sesuai. Dalam metode Le Bail ini dilakukan
pergeseran nilai-nilai parameter Kisi sehingga dihasilkan kemiripan struktur yang
maksimal antara hasil difraksi sinar-X yang dihasilkan dengan struktur model
acuan yang digunakan. Nilai-nilai parameter kisi tersebut, hasil dari pergeseran
yang dilakukan akan menjadi parameter kisi dari difraksi sinar-X serbuk hasil
eksperimen (Rusli, 2011).

Kemiripan nilai parameter kisi yang dihasilkan dari metode Le Bail
dengan parameter Kisi standar merupakan indikator bahwa struktur hasil sintesis
memiliki struktur mirip dengan standar (Rusli, 2011). Menurut Wijayanti (2007)
menyatakan bahwa kualitas penghalusan dengan teori kuadrat terkecil
dipengaruhi nilai residu yaitu residu profil (Rp), residu profil berbobot atau
weighted profile (Rwp), dan goodness of fit atau GoF (3°).

Residu profil (Rp) dan residu profil berbobot (Rwp) menentukan kualitas
penghalusan yang dilakukan, semakin kecil nilai residu yang didapat maka
semakin baik proses refinement karena semakin tinggi tingkat kecocokan antara
data teoritis dengan data observasi (Putra dan Priyono, 2015). Goodness of fit
(GoF) adalah suatu model statistika yang menggambarkan kecocokan antara
eksperimen dengan standar. Adanya nilai GoF mengindikasikan ketidaksesuaian

antara nilai eksperimen dengan standar (Olivares dan Forero, 2010).



Persamaan residual sebagai berikut (Wijayanti, 2007):

I (2.2)

Yi lio

Persamaan weighted profile (Rwp) sebagai berikut (Wijayanti, 2007):

Ziwi(lio_lic)z 1/2
Rwe = [ Tiwilio® ]
Persamaan matematis goodness of fit (GoF) atau %’ yang merupakan indikator

keberhasilan penghalusan sebagai berikut (Wijayanti, 2007):

GOF = [Rﬂ ]2 ................................................................................... 2.4)

Rexp
Menurut Kisi (1994) proses penghalusan sebaiknya dihentikan jika:
a. Terdapat kesesuaian antara pola difraksi hasil eksperimen dengan teoritis.
b. Nilai faktor Rp, Rwp dan GoF dapat diterima.

c. Semua parameter yang dihaluskan memiliki arti fisis.

2.4.3 Spektrofotometer Inframerah

Spektroskopi inframerah atau fourier transform infrared (FTIR) adalah
metode analisis yang digunakan untuk identifikasi jenis senyawa dengan
berdasarkan spektra absorbsi sinar inframerahnya. Metode ini dapat menentukan
komposisi gugus fungsi dari senyawa sehingga dapat membantu memberikan
informasi untuk penentuan struktur molekulnya. Sampel yang digunakan dapat
berupa padatan, cairan ataupun gas. Analisa dengan metode ini didasarkan pada
fakta bahwa molekul memiliki frekuensi spesifik yang dihubungkan dengan

vibarsi internal dari atom gugus fungsi (Sibilia, 1996).



Karakterisasi zeolit hasil dengan spektrofotometer inframerah bertujuan
untuk mengidentifikasi gugus fungsi yang terdapat dalam suatu senyawa, seperti
halnya dengan tipe penyerapan energi yang lain maka molekul akan tereksitasi ke
tingkatan energi yang lebih tinggi bila menyerap radiasi inframerah. Penyerapan
radiasi inframerah merupakan proses kuantisasi dan hanya frekuensi (energi)
tertentu dari radiasi inframerah yang akan diserap oleh molekul. Pada
spektroskopi inframerah, inti-inti atom yang terikat secara kovalen akan
mengalami getaran bila molekul menyerap radiasi inframerah dan energi yang
diserap menyebabkan kenaikan pada amplitudo getaran atom-atom yang terikat.
Panjang gelombang serapan oleh suatu tipe ikatan tertentu bergantung pada
macam ikatan tersebut, oleh karena itu tipe ikatan yang berlainan akan menyerap
radiasi inframerah pada panjang gelombang karakteristik yang berlainan.
Akibatnya setiap molekul akan mempunyai spektrum inframerah yang
karakteristik pada konsentrasi ukur tertentu, yang dapat dibedakan dari spektrum
lainnya melalui posisi dan intensitas pita serapan, sehingga dapat digunakan untuk

penjelasan struktur, identifikasi dan analisis kuantitatif (Sastrohamidjojo, 1992).
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Gambar 2.10 Spektra IR zeolit Y (Rahman, dkk., 2009)



Hasil FTIR Penelitian Rahman, dkk. (2009) yang ditunjukkan Gambar 2.9
merupakan gambar spektrum FTIR dari zeolit Y yang menunjukkan bahwa
adanya serapan kuat di daerah bawah 1200 cm™. Vibrasi frekuensi zeolit yang
hasil dari jenis streching dan bending unit T-O diamati pada rentang daerah 300 —
1300 cm™. Dapat dilihat pada Data bilangan gelombang spektra IR zeolit Y Tabel
2.1 (Flanigen, 1980).

Hal ini menunjukkan bahwa adanya SiO,4 atau AlO4. Menurut Murni dan
Helmawati (2006) Zeolit secara umum mempunyai daerah serapan infra merah
yang khas di sekitar bilangan gelombang 1200-300 cm-1 karena pada daerah ini
memuat vibrasi fundamental kerangka tertrahedral (SiO4/AlQ4) yang merupakan

satuan-satuan pembangun kerangka zeolit.

Tabel 2.3 Data bilangan gelombang spektra IR zeolit Y

Vibrasi Internal
Vibrasi ulur asimetri O-T-O 1250 — 950
Vibrasi ulur simetri O-T-O 720 — 650
Cincin ganda 500 — 420
Vibrasi Hubungan Eksternal
Vibrasi tekuk T-O 650 — 500
Pembukaan pori 420 — 300
Vibrasi ulur simetri O-T-O 75 -850
Vibrasi ulur asimetri O-T-O 1150 — 1050

2.5 Manusia Sebagai Khalifah di Bumi
Alam semesta merupakan suatu tempat berkumpulnya ciptaan Tuhan.

Penciptaan alam semesta telah tertuang dalam berbagai kitab-Nya, salah satunya



yaitu Al-Qur’an. Al-Qur’an merupakan sumber dari ilmu pengetahuan dan
hukum-hukum islam. Apabila kita menyimak dan mengkaji Al-Qur’an, kita akan
menemukan sebuah korelasi antara makhluk hidup dengan lingkungan. Makhluk
hidup yang berada dalam suatu lingkaran lingkungan hidup mempunyai hubungan
yang sangat erat antara satu dengan yang lainnya. Efek yang ditimbulkan oleh
hubungan erat ini membuat suatu tatanan lingkungan hidup (ekosistem) yang
mempunyai sebuah keseimbangan di dalamnya. Kaitan penciptaan alam semesta
ini tertuang dalam Qur’an surat Ali Imron 190-191 :
T 3V iy AN Qi sl a5 e el s s )
Gl 3 65RE 2y 5id e T sl L il 5085 6l (V4)
(V9)) LA Clde i SBLAiL UL 13 ClA L ) (Y15 el sl
Yang artinya “Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan silih
bergantinya malam dan siang terdapat tanda-tanda bagi orang-orang yang
berakal.(190). (yaitu) orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri atau
duduk atau dalam keadan berbaring dan mereka memikirkan tentang penciptaan
langit dan bumi (seraya berkata): "Ya Tuhan kami, tiadalah Engkau menciptakan
ini dengan sia-sia, Maha Suci Engkau, maka peliharalah kami dari siksa
neraka(191)”.

Surat Ali Imron 190-191 memiliki korelasi dengan ayat sebelumnya yang
ditafsirkan tentang penciptaan alam semesta. Abi Fida dalam tafsir al-Qur’an al-
Adzim menafsirkan firman Allah g2,¥13 <isaidl G5 3 &) dijelaskan bahwa ihwal
ketinggian dan keluasan langit, kerendahan dan ketebalan bumi serta tanda-tanda
kekuasaan yang besar terdapat pada keduanya, baik tanda-tanda yang bergerak
maupun yang diam, lautan, hutan, pepohonan, barang tambang, serta berbagai
jenis makanan, warna dan buah-buahan yang bermanfaat. Selanjutnya Firman

Allah Jl 3 Jal i i) 3 dijelaskan bahwa pergantian malam dan siang yang pergi

dan datang serta susul-menyusul dalam hal panjang, pendek dan sedangnya,



semua itu merupakan penetapan dari yang Maha perkasa lagi Maha mengetahui
(Al-fida, 1991). Penggalan ayat terakhir <% ¥ <u¥ dijelaskan dengan makna
tazakkur (mengingat) dan tafakkur (berfikir) ia akan sampai kepada hikmah yang
ada di balik proses mengingat dan berfikir, yaitu mengetahui, memahami dan
menghayati, bahwa dibalik fenomena alam dan segala sesuatu yang ada di
dalamnya menunjukkan adanya sang penciptaan. Adanya aturan-aturan yang
dibuatnya serta karunia dan berbagai manfaat yang terdapat di dalamnya (alam
semesta) (Nata, 2002). Kajian di atas menunjukkan kepada manusia agar
merenungkan segala ciptaan-Nya karena manusia telah diberikan akal sebagai alat
untuk berfikir.

Manusia sebagai makhluk Tuhan yang paling sempurna dan mempunyai
kedudukan serta martabat yang mulia di dunia. Manusia telah diberikan akal oleh
Tuhan agar selalu berfikir dan merenungi ciptaan Tuhan. Oleh karena itu manusia
di bumi bertugas sebagai khalifah. Hal ini tertera dalam surat Al An’am 165:

e o8 a0l a3 ans (338 af0add a5 Y1 GDIA 2Bes (o1 58

(1712) fundy 5 seal 305 ial) 2 5ie 65 ) 280

Yang artinya “Dan Dia lah yang menjadikan kamu penguasa-penguasa (khalifah-
khalifah) di bumi dan Dia meninggikan sebahagian kamu atas sebahagian (yang
lain) beberapa derajat, untuk mengujimu tentang apa yang diberikan-Nya
kepadamu. Sesungguhnya Tuhanmu amat cepat siksaan-Nya dan sesungguhnya
Dia Maha Pengampun lagi Maha Penyayang”.

Manusia Sebagai khalifah di bumi mengemban amanat besar Tuhan
mempunyai dua fungsi dan tugas utama yaitu: melaksanakan pengabdian kepada
Tuhan yang telah memberikan kedudukan dan kehormatan sebagai khalifah dan

pengemban amanatnya di muka bumi. Pangabdian disini mengandung pengertian

yang luas yaitu tunduk dan patuh melaksanakan segala peraturan dan ketentuan-



Nya (perintah dan larangan) yang telah ditetapkan. Fungsi dan tugas manusia
yang kedua adalah mengolah, mengelola dan memanfaatkan sumber kekayaan
alam untuk mewujudkan kemaslahatan umat manusia dan makhluk-makhluk
lainnya (Gani, dkk.,1986).

Selain itu dijelaskan dalam Kitab Tafsir Jalalain tentang surat al an’am
165 yang menyatakan bahwa Dialah yang menjadikan kamu penguasa-penguasa
di bumi, kata penguasa ini jamak dari kata khalifah; yakni sebagian di antara
kamu mengganti sebagian lainnya di dalam masalah kekhalifahan ini (dan Dia
meninggikan sebagian kamu atas sebagian yang lain beberapa derajat) dengan
harta benda, kedudukan dan Ilain sebagainya (untuk mengujimu) untuk
mencobamu (tentang apa yang diberikan kepadamu) artinya Dia memberi kamu
agar jelas siapakah di antara kamu yang taat dan siapakah yang maksiat.
Sesungguhnya Tuhanmu itu adalah amat cepat siksaan-Nya terhadap orang-orang
yang berbuat maksiat kepada-Nya dan sesungguhnya Dia Maha Pengampun
terhadap orang-orang mukmin serta lagi Maha Penyayang terhadap mereka (Syaf,
dkk., 1990).

Ibnu zaid menjelaskan dalam kitab tafsir lbnu Katsir tentang surat Al
An’am 165. Ayat tersebut menerangkan adanya manusia yang menjadikan dan
meramaikan bumi melalui generasi demi generasi sampai kiamat tiba. Dengan
adanya banyak manusia itu dibeda-bedakan di antara kalian dalam hal rezeki,
akhlak, kebaikan, kejahatan, penampilan, bentuk, dan warna. Hanya dialah yang
mengetahui hikmah di balik semua. Manusia yang sudah mendapatkan rezeki
masing masing akan mengalami proses ujian dari Tuhan. Rezeki itu menguji

kalian dalam nikmat yang telah dikaruniakan-Nya kepada kalian. Orang kaya diuji



dalam kekayaannya yang menuntutnya harus mensyukuri nikmat itu, dan orang
yang miskin diuji dalam kemiskinannya yang menuntutnya untuk bersikap sabar.
Yakni Maha Pengampun lagi Maha Penyayang kepada orang yang taat
kepadaNya dan mengikuti rasul-rasul-Nya dalam mengamalkan apa yang mereka
sampaikan, baik berupa berita maupun perintah. Menurut Muhammad ibnu Ishaq,
makna yang dimaksud ialah Allah Swt. Benar-benar mengasihi hamba-Nya,
sekalipun mereka berlumuran dengan dosa (Bakar, 2000).

Membincangkan masalah peran dan tanggung jawab manusia memang tak
akan ada habisnya. Adanya manusia berhubungan erat dengan
istilah khalifah yang disebutkan dibeberapa ayat dalam al-Qur’an. Dawam
Raharjo dalam bukunya Ensiklopedi al-Qur’an, menyebutkan bahwa
kata khalifah yang cukup dikenal di Indonesia mengandung makna ganda.
Berdasarkan kajian tematisnya terhadap istilah khalifah dalam Al-Qur’an. Dapat
disimpulkan ~ bahwa  memiliki banyak  makna  terhadap istilah
khalifah. Pertama, khalifah yang berarti Adam as. Sebagai simbol manusia
pertama, manusia adalah penguasa di muka bumi. Kedua, khalifah berarti generasi
penerus atau pengganti, sehingga fungsi khalifah diamanatkan secara kolektif
kepada suatu generasi. Dan terakhir, khalifah berarti kepala negara atau raja suatu
kaum (Raharjo, 2002).

Khalifah dalam pembahasan ini cenderung kepada
pengertian khalifah yang kedua yang berhubungan dengan fungsi dan
tanggungjawab manusia di muka bumi yang mengemban amanat Tuhan. Hal ini
dimaksudkan tidak untuk membatasi fungsi manusia yang tertumpu hanya pada

kepemimpinan yang formal atau kekuasaan tertinggi. Sebab dalam mengemban



amanat tidak harus selalu dalam bentuk kekuasaan atau menjadi pemimpin. Pada
dasarnya, semua manusia mempunyai kewajiban untu menyampaikan kebenaran
(Raharjo, 2002).

Manusia sebagai Khalifah fil ardl dapat diartikan pengemban amanat yang
diberikan Allah kepada manusia. Tugas manusia sebagai “khalifah fil ardl” yang
terkandung dalam surat Al-bagoroh ayat 29 adalah mengelola dan memakmurkan
bumi dengan menggali sumber daya alam yang dimiliki untuk kesejahteraan
manusia. Kesejahteraan yang dimaksud adalah kemampuan manusia untuk
mengambil manfaat dari kekayaan alam yang tersedia. Manusia dengan akalnya
dapat memperoleh kesejahteraan yang sebesar-besarnya atau bahkan membuat
kerusakan yang sebesar-besarnya.

Berdasarkan dua potongan ayat di atas lumpur Lapindo menjadi salah satu
potret tanda kebesaran Allah SWT bagi orang-orang yang berfikir (ulul albab).
Sekaligus sebagai contoh kecerobohan manusia dalam mendayagunakan akalnya
yang menyebabkan kerusakan di bumi. Sehingga menjadi tanggung jawab
manusia sebagai khalifah di bumi untuk mencari solusi atas permasalahan akibat
bencana lumpur Lapindo. Salah satu solusi limbah bencana lumpur Lapindo
adalah dengan mengolahnya menjadi bahan yang lebih bermanfaat. Yaitu dengan
mengambil ekstrak silikanya kemudian dijadikan sebagai bahan utama sintesis
zeolit. Zeolit merupakan bahan yang sangat dibutuhkan karena memiliki banyak

manfaat seperti yang telah dijelaskan di latar belakang.



BAB Il

METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Juli 2015 - April 2016 di
Laboratorium Kimia Anorganik, Laboratorium Instrumentasi dan Bioteknologi
Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang, Laboratorium Sentral
FMIPA Universitas Negeri Malang dan Laboratorium Energi Institut Teknologi

Sepuluh Nopember Surabaya.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat-alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah seperangkat alat
gelas, pengaduk magnet, spatula, hot plate, oven, neraca analitik, tanur, botol
akuades, botol hidrotermal tipe teflon, pH meter, FTIR, X-Ray Diffraction (XRD)
dan X-Ray Fluorosence (XRF).
3.2.2 Bahan-bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini silika (SiO,) dari ekstraksi
lumpur Lapindo, akuades, natrium hidroksida (NaOH), alumina (Al,O3) dan asam

klorida (HCI) 6 M.

3.3 Rancangan Penelitian
Penelitian yang akan dilakukan adalah untuk mengetahui pengaruh suhu

hidrotermal terhadap sintesis zeolit Y dari lumpur Lapindo. Sintesis zeolit Y ini



menggunakan metode komposisi molar sebagai berikut: 10 Na,O: 1 Al,Os:
15 SiO,: 300 H,0. Campuran dieramkan selama 24 dan dikristalisasi pada suhu
60, 80, dan 100 °C selama 48 jam (Sang, dkk., 2005). Kemudian dilakukan
sintesis dengan metode dan variasi yang sama namun tanpa pemeraman.

Zeolit 'Y yang terbentuk akan dianalisis karakterisasi kandungannya
dengan XRF, lalu dianalisis kristalinitasnya menggunakan XRD dan kemudian

dianalisis gugus fungsinya dengan FTIR.

3.4 Tahapan Penelitian
Tahapan yang dilakukan dalam penelitian ini adalah:
1. Preparasi lumpur Lapindo
2. Ekstraksi SiO, dari lumpur Lapindo
a. Karakterisasi ekstrak SiO, dengan XRF
b. Karakterisasi ekstrak SiO, dengan XRD
3. Sintesis zeolit Y
4. Karakterisasi
a. XRD
b. FTIR

5. Analisis data

3.5 Prosedur Penelitian
3.5.1 Preparasi Lumpur Lapindo (Fauzan, dkk., 2013)
Lumpur Lapindo yang digunakan adalah lumpur yang berjarak 2 km dari

pusat semburan. Lumpur Lapindo direndam dengan menggunakan aquades



dengan perbandingan 1:2 (b/v) selama 1 jam untuk menghilangkan pengotornya
berupa kerikil, rumput-rumputan, dan pengotor lainnya. Setelah itu disaring
dengan kertas saring sampai didapatkan endapan lumpur. Filtrat dibuang dengan
cara didekantasi sedangkan endapan lumpur diletakkan pada wadah loyang
alumunium. Lumpur dikeringkan pada suhu ruang selama 7 hari untuk
menghilangkan kadar airnya. Setelah kering kemudian lumpur digerus dengan
menggunakan mortar untuk memudahkan proses ekstraksi silika. Kemudian
lumpur yang telah kering dikarakterisasi dengan XRF untuk mengetahui
persentase awal mineral Si dalam lumpur Lapindo.
3.5.2 Ekstraksi SiO; dari Lumpur Lapindo (Fauzan, dkk., 2013)

Lumpur Lapindo yang sudah dikeringkan dan digerus kemudian ditimbang

sebanyak 500 gram, lalu dicuci menggunakan HCI 2 M dengan perbandingan 1:2

(b/v) selama 1 jam. Kemudian disaring dan diambil endapannya. Dicuci endapan

dengan aquades sampai netral, lalu direaksikan dengan NaOH 7 M dengan

perbandingan 1:2 (b/v) dan diaduk menggunakan magnetik stirer selama 4 jam
pada suhu 80 °C untuk mendapatkan larutan filtrat hasil saringan. Endapan
dipisahkan melalui penyaringan. Filtrat dipanaskan dengan suhu 40 °C selama 10
menit kemudian dititrasi dengan HCI 3 M sambil diputar menggunakan magnetik
stirrer pada suhu 40 °C hingga pH mendekati 7 dan terbentuk endapan putih silika.
Endapan silika yang dihasilkan kemudian disaring menggunakan kertas saring dan
dicuci menggunakan aquades untuk menghilangkan pengotor yang berupa garam
NaCl dari endapan SiO, Endapan lalu dikeringkan pada suhu 100 °C selama 1
jam. Untuk memastikan bahwa SiO; telah bebas dari garam NaCl maka dicuci dan

direndam lagi dengan aquades sampai benar-benar bersih sambil dicek



menggunakan AgNO3; 10 %. Lalu dioven lagi dengan suhu dan waktu yang sama.
Selanjutnya dilakukan karakterisasi ekstrak SiO, menggunakan XRF untuk
mengetahui % dan kemurnian Si. SiO, yang digunakan sebagai sumber silika
dalam proses sintesis zeolit Y ini minimal memiliki kemurnian sebesar 50 %.
Karakterisasi menggunakan XRD untuk mengetahui tingkat kristalinitas SiO.
3.5.3 Sintesis Zeolit Y tanpa Pemeraman

Sintesis zeolit Y dilakukan sesuai komposisi molarnya sebagai berikut: 10
Na,O: 1 Al,03: 15 SiO;: 300 H,O. Campuran awal yang dibuat dengan
mencampurkan 2,81 gram Al,Og3, 4,13 gram ekstrak SiO,, 3,63 gram NaOH, dan
23,12 gram H,O dan diaduk selama 30 menit. Kemudian dilakukan kristalisasi
dengan metode hidrotermal pada variasi suhu 60, 80, dan 100 °C selama 48 jam.
Kristal yang terbentuk dicuci dengan aquades sampai pH = 7 — 8, kemudian
dikeringkan pada suhu 100 °C selama 12 jam. Hasil sintesis berupa zeolit Y
selanjutnya dikarakterisasi.
3.5.4 Sintesis Zeolit Y (Sang, dkk., 2005)

Sintesis zeolit Y dilakukan sesuai komposisi molarnya sebagai berikut: 10
Na,O: 1 Al,O3: 15 SiO,: 300 H,O. Campuran awal yang dibuat dengan
mencampurkan 2,81 gram Al,Og3, 4,13 gram ekstrak SiO,, 3,63 gram NaOH, dan
23,12 gram H,0 dan diaduk selama 30 menit. Kemudian dipindah ke dalam botol
polipropilena dan dieramkan selama 24 jam. Kristalisasi dilakukan dengan metode
hidrotermal pada variasi suhu 60, 80, dan 100 °C selama 48 jam. Kristal yang
terbentuk dicuci dengan aquades sampai pH = 7 — 8, kemudian dikeringkan pada
suhu 100 °C selama 12 jam. Hasil sintesis berupa zeolit Y selanjutnya

dikarakterisasi.



3.5.5 Karakterisasi
3.5.5.1 Analisis Komponen dengan X-Ray Fluoresence (XRF)

Karakterisasi XRF dilakukan pada sampel lumpur Lapindo dan SiO,
ekstraksi yang dilakukan dengan cara sebagai berikut: sampel yang akan
dikarakterisasi dihaluskan kemudian diletakkan dalam sample holder, kemudian
disinari dengan sinar-X. Setelah itu akan diperoleh data berupa presentase unsur
yang terkandung pada sampel yang diuji.
3.5.5.2 Analisis Kristalinitas dengan Difraksi Sinar-X (XRD)

Karakterisasi dengan XRD dilakukan pada ekstrak SiO, dan zeolit Y hasil
sintesis variasi suhu hidrotermal 60, 80, dan 100 °C. Mula-mula cuplikan
dihaluskan hingga menjadi serbuk yang halus, kemudian ditempatkan pada
preparat dan dipress dengan alat pengepres. Selanjutnya ditempatkan pada sampel
holder dan disinari dengan sinar-X dengan radiasi Cu Ko pada A sebesar 1,541 A,
voltase 40 kV, arus 30 mA, sudut 20 sebesar 5 — 50 ° dan kecepatan scan
0,02 °/detik.
3.5.5.3 Analisis Gugus Fungsi dengan Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Karakterisasi dengan FTIR dilakukan terhadap zeolit Y hasil sintesis
variasi suhu hidrotermal 60, 80, dan 100 °C. Mula-mula cuplikan dihaluskan
hingga menjadi serbuk yang halus menggunakan mortal batu agate dengan
dicampurkan padatan KBr, kemudian ditempatkan pada preparat dan dipress
dengan alat pengepres untuk membentuk pellet. Selanjutnya ditempatkan pada

sampel holder dan dianalisa menggunakan FTIR.



3.5.6 Analisis Data
3.5.6.1 Analisis Data Menggunakan Match! 2

Langkah pertama dibuka software Match! untuk menganalisa hasil XRD.
Selanjutnya buka menu File > Import > Diffraction data. Kemudian Pilih file yang
akan dianalisa. Muncul sebuah grafik hasil analisa XRD. Setelah itu diklik Fitting
peak data atau tekan F5 untuk melakukan proses fitting pada peak. Klik start
search pada toolbar untuk melakukan proses matching. Proses matching akan
menampilkan beberapa hasil yang bersesuaian dengan grafik XRD sampel. Klik
pada icon Lup untuk melihat dengan lebih jelas bagian peak tertentu (3 peak
tertinggi). Diamati intensitas tertinggi dan nilai 2theta pada grafik, lalu ditekan
(CtrI+D) untuk menampilkan data sheet/informasi lain yang diperlukan seperti
system crystal, cell parameter, atom coordinate, indeks miller dan lain-lain.
3.5.6.2 Analisis Ukuran Kristal

Berdasarkan difraktogram yang diperoleh dari hasil difraksi sinar-X, maka

ukuran atau ketebalan kristal dapat ditentukan menggunakan persamaan Debye-

Scherrer:
K A
s (3.2)

keterangan :

D : Ukuran kristal (nm)

K : Konstanta (0,9)

L : Panjang gelombang radiasi (nm)

B : FWHM (full width at half max)/Integrasi luas puncak refleksi (radian)

0 : Sudut peristiwa sinar-X



3.5.6.3 Penentuan Parameter Kisi Menggunakan Program Rietica dengan
Metode Le Bail

Proses refinement dilakukan terhadap data XRD dengan menggunakan
program Rietica. Analisis penghalusan (refinement) dengan program Rietica
dilakukan dengan cara memasukkan dua jenis data yakni data parameter struktur
dan intensitas difraksi sinar-X. Data parameter struktur adalah data masukan
model perhitungan yang diambil dari referensi sebagai JCPDS acuan (Treacy dan
Higgins, 2001). Sedangkan data intensitas berasal dari intensitas difraksi sinar-X
material. Kemudian kedua data parameter struktur dan intensitas difraksi sinar-X
dari cuplikan tersebut dianalisis dengan metode Le Bail menggunakan program

Rietica secara trial and error hingga diperoleh nilai yang konvergen.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Ekstraksi SiO, dari Lumpur Lapindo

Pada penelitian ini lumpur Lapindo digunakan sebagai sumber silika.
Senyawa SiO, dalam lumpur Lapindo dapat ditingkatkan prosentasenya dengan
menggunakan metode ekstraksi. Sebelum dilakukan ekstraksi silika maka
dilakukan pemisahan lumpur Lapindo dari pengotornya melalui perendaman dan
pengadukan dengan aquades. Proses ini mampu memisahkan lumpur dan pengotor
berdasarkan berat jenisnya.
Hasil pemisahannya terbentuk 2 lapisan yang berbeda. Bagian dasar merupakan
sekumpulan bebatuan kecil dan pasir, bagian atas merupakan endapan lumpur dan
air. Endapan lumpur dipisahkan dengan cara penyaringan secara dekantasi.
Lumpur yang terpisah dari air dan pasir dikeringkan dengan suhu ruang selama 7
hari. Setelah itu lumpur digerus sampai lembut agar proses pelarutan
menggunakan HCI di dalam metode ekstraksi menjadi lebih maksimal.
Proses ekstraksi diawali aktivasi kimia dengan perendaman lumpur Lapindo
menggunakan HCI 2 M selama 1 jam untuk mengikat logam-logam yang tidak
dibutuhkan. Endapan dipisahkan dari filtrat dengan penyaringan lalu dinetralkan
dengan aquades. Endapan lumpur itu direaksikan dengan basa kuat NaOH 7 M
selama 4 jam dengan pemanasan suhu 80 °C untuk melarutkan silika yang ada
dalam lumpur menjadi natrium silikat. Reaksi silika dengan NaOH ditunjukkan

pada Persamaan 4.1 (Zaemi, dkk., 2013).

SiO; + 2NaOH —» Na,SiOz + H,0........ (4.2



Lumpur disaring untuk diambil filtratnya yang mengandung banyak senyawa
natrium silikat. Filtrat larutan natrium silikat yang terbentuk berwarna kuning
kecoklatan (Lampiran 6). Larutan natrium silikat dipanaskan dengan suhu 40 °C
selama 10 menit. Penambahan larutan HCI 3 M hingga pH 7 dilakukan untuk
mengendapkan silika karena kelarutan silika kecil dalam asam. SiO, mulai
terbentuk pada pH 9 yang berupa endapan melayang—layang berwarna putih. SiO,
terbentuk secara maksimal pada pH 8 — 7. Jika terus ditambahkan HCI maka SiO,
akan larut kembali. Reaksi yang terjadi ditunjukkan pada Persamaan 4.2 dan 4.3

(Zaemi, dkk., 2013):

Na,SiO; + 2HCl— H,SiO; + 2NaCl............. (4.2)

H.Si03 + HLO—  Si(OH)guueecvveieciecieciee (4.3)

Endapan SiO, dipisahkan dengan cara filtrasi. Ekstrak silika dioven selama 1 jam
dengan suhu 100 °C sehingga didapatkan kristal silika kering. Kristal silika
tersebut dicuci menggunakan aquades dengan perendaman untuk menetralkan
silika dari sisa—sisa pengotor ion CI’, ion ini diperoleh ketika penambahan larutan
asam klorida ke dalam larutan panas natrium silikat. Penambahan aquades
berlebih dapat mengionkan pengotor CI* sehingga terpisah dari ekstrak SiO,.
Untuk memastikan bahwa kandungan CI telah hilang maka digunakan AgNO3;
10 % sebagai indikator. Setelah kandungan CI hilang silika dioven kembali suhu
100 °C selama 1 jam dan dikarakterisasi menggunakan X-Ray Flourosence (XRF).

Data analisis XRF hasil ekstraksi dapat dilihat pada Tabel 4.1.



Tabel 4.1. Hasil ekstraksi SiO, dari lumpur Lapindo

Senyawa Prosentase

" Sebelum Sesudah
Al 5,60 % -
Si 19,70 % 96,8 %
S 1,05 % -
K 3,43 % -
Ca 8,84 % 1,03 %
Ti 2,43 % 0,10 %
Cr 0,13 % -
Fe 54,65 % 0,073 %
Ni 0,18 % 0,2 %
Cu 0,26 % 0,12 %
Zn 0,10 % 0,072 %
Re 1,60 % 0,28 %
\ 0,13 % 0,13 %
Eu 0,40 % -

*Sumber: Assolah (2015)

Tabel 4.1 menunjukkan bahwa terjadi banyak peningkatan persentase senyawa
SiO; setelah proses ekstraksi. Sedangkan senyawa—senyawa lain menurun. Hal itu
disebabkan pengikatan senyawa SiO, oleh pelarut basa sehingga senyawa—
senyawa SiO, larut dalam pelarut basa tersebut. Berbeda dengan unsur lainnya
seperti Fe Al, Ca, Ti, Fe, Ni, Cu, Zn, Re dan V yang memiliki kelarutan kecil
dalam pelarut basa sehingga kandungannya sangat berkurang setelah ekstraksi.

Silika harus berbentuk amorf agar dapat digunakan sebagai bahan sintesis zeolit
Y. Silika yang telah berbentuk kristalin sulit disintesis menjadi zeolit Y. Sehingga
silika perlu dikarakterisasi menggunakan instrument X-Ray Diffraction (XRD)
untuk mengetahui kristalinitasnya sebelum dilakukan sintesis. Hasil analisis XRD
menunjukan bahwa SiO; hasil ekstraksi berbentuk amorf. Difraktogram silika

hasil analisis XRD ditampilkan pada Gambar 4.1.



Intensitas (%)

Gambar 4.1 Difraktogram SiO; dari lumpur Lapindo

Difraktogram SiO, yang tidak memiliki puncak menunjukkan sifat amorf. Silika
amorf memiliki susunan atom dan molekul berbentuk pola acak dan tidak
beraturan, sehingga dalam berbagai kondisi silika amorf lebih reaktif daripada
silika kristalin karena adanya gugus hidroksil (silanol) (Kirk dan Othmer, 1984).

Sehingga ekstrak silika ini dapat dijadikan sebagai bahan sintesis zeolit Y.

4.2 Sintesis Zeolit Y dari SiO, Ekstrak Lumpur Lapindo

Sintesis zeolit Y dilakukan dengan menggunakan SiO, ekstrak sebagai salah satu
bahan utamanya. Sintesis ini menggunakan metode hidrotermal dan sol—gel.
Metode sol—gel merupakan suatu proses pembentukan senyawa anorganik melalui
reaksi kimia dalam larutan pada suhu rendah, dimana dalam proses tersebut terjadi
perubahan fasa dari suspensi koloid (sol) membentuk fasa cair (gel) (Fernandez,
2011). Metode sol-gel meliputi 5 tahap yaitu hidrolisis, kondensasi, pemeraman,

kristalisasi (hidrotermal) dan pengeringan.



Komposisi molar yang digunakan berdasarkan penelitian Sang, dkk., (2005)
adalah 10 Na,O: 1 Al,O3: 15 SiO,: 300 H,O. Langkah pertama dalam ekstraksi
adalah ditimbang reaktan-reaktan sesuai dengan jumlah perhitungan secara
stoikiometris. Sintesis zeolit dilakukan dengan cara melarutkan bahan-bahan ke
dalam aquades. Bahan silika dan alumina yang terlarut dengan aquades
dicampurkan dengan larutan NaOH sehingga terbentuk larutan natrium silikat dan
larutan natrium aluminat.

Larutan natrium aluminat dan natrium silikat dicampur dan diaduk menggunakan
stirrer selama 30 menit agar campuran homogen. Proses sol terjadi ketika larutan
NaOH ditambahkan ke dalam larutan SiO; atau Al,O3 yang menghasilkan sebuah
koloid putih, sedangkan proses gel terjadi ketika seluruh prekursor telah
tercampur dan didiamkan dengan suhu ruang. Pada proses pencampuran tersebut

terjadi reaksi sebagai berikut (Zhely dan Widiastuti, 2012):

2NaOH(aq) + A|203(s) 2N&A|‘9WP H20(|) ................ (4.4)
NaA|Oz(aq) +2 H20(|) N&A*@-H)zr(gq) ......................... (4.5)
2NaOH(aq) + SiOz(s) —Na25603(aq) + H20(|) ................. (46)

Reaksi tersebut merupakan tahap hidrolisis pada sintesis zeolit. Reaksi yang
terjadi yaitu bahan prekursor terhidrolisis dengan penambahan aquades pada
kondisi basa menghasilkan sol (koloid yang mempunyai padatan tersuspensi
dalam larutannya), kemudian dilanjutkan dengan proses polikondensasi, pada
tahapan ini terjadi transisi sol menjadi gel.

Sintesis zeolit dipengaruhi oleh ion-ion yang ada dalam campuran tersebut. Pada

pH basa akan terbentuk spesies Si(OH), dan anion AI(OH), yang berinteraksi



membentuk polimer silika alumina, sehingga mempengaruhi laju nukleisasi dan
pertumbuhan kristal (Hamdan, 1992 dan Arryanto, 2001). Hal ini dikarenakan
pada tingkat kebasaan yang berbeda akan ditemukan spesies yang berbeda,
sehingga jenis kation anion yang ada pada sintesis zeolit dipengaruhi oleh pH
larutan. Apabila sintesis zeolit dilakukan pada larutan asam dengan pH 1-4, maka
kation aluminium oktahedral [Al(H,0)s]** merupakan spesies yang dominan.
Kation tersebut tidak berkaitan dengan pembentukan polimer silika alumina,
sehingga menghambat laju pembentukan zeolit. Pada pH > 6 akan terbentuk anion
AI(OH)4_ atau AlO, yang merupakan anion pembentuk zeolit. Spesies aluminat
Al(OH), mempunyai konsentrasi optimum pada pH > 9.

Kerangka zeolit juga dipengaruhi oleh keberadaan spesies dari silikat. Pada pH >
12 akan terbentuk Si(OH), dengan konsentrasi optimum. Spesies Si** merupakan
spesies utama dalam pembentukan kerangka zeolit (Warsito, dkk., 2008).
Sehingga pada penelitian ini pH yang digunakan pada saat pencampuran bahan
adalah 14, sehingga diharapkan reaksi pembentukan zeolit dapat berjalan secara
optimum.

Nilai pH menentukan protonasi-deprotonasi gugus aktif silika yang ditentukan
oleh point zero charge (PZC), suatu harga pH yang muatan permukaannya adalah
netral atau nol. PZC silika dilaporkan oleh Kosmulski (2009) berharga sangat
kecil yaitu pH 3. Pada pH lebih rendah dari nilai PZC maka permukaan silika
cenderung bermuatan positif dan pada pH tinggi bermuatan negatif (Schindler,
dkk., 1987).

Larutan natrium silikat dan natrium aluminat dieramkan selama 24 jam. Menurut

Zaemi (2013) proses ini merupakan proses terbentuknya inti kristal. Pemeraman



atau ageing merupakan proses transisi dari sol menjadi gel, proses ini
menyebabkan struktur dari gel mengalami evolusi karena adanya gugus yang
reaktif, evolusi ini menyebabkan partikel tumbuh dan memperkuat jaringan.
Reaksi yang terjadi ketika proses pemeraman ditunjukkan pada Persamaan 4.7

(Zhely dan Widiastuti, 2012):

Tanpa pemeraman zeolit tidak akan terbentuk. Untuk membuktikannya maka
dalam penelitian ini juga dilakukan sintesis zeolit Y dengan metode Sang namun
tanpa pemeraman. Hal ini untuk mengetahui besarnya pengaruh pemeraman
terhadap keberhasilan sintesis zeolit Y.

Dilakukan proses hidrotermal yang bertujuan untuk proses Kkristalisasi dan
menyeragamkan ukuran kristal. Kristalisasi dalam proses sintesis terjadi pada
proses transisi dari sol menjadi gel. Proses kristalisasi agar berlangsung secara
maksimal maka ditambahkan proses hidrotermal. Reaksi yang terjadi pada proses

hidrotermal ditunjukkan pada Persamaan 4.8 (Zhely dan Widiastuti, 2012):

[Nax(A|02)y(Si02)z. NaOH.HzO](ge|) Nap[(A|02)p(Si02)q. bHZO(kristaI) (48)

Pada tahap pembentukan kristal, gel amorf mengalami penataan ulang pada
strukturnya yang terurai membentuk susunan yang lebih teratur dengan adanya
pemanasan, sehingga dapat terbentuk embrio inti kristal. Pada keadaan ini terjadi
kesetimbangan antara embrio inti kristal, gel amorf sisa, dan larutan lewat jenuh

pada keadaan metastabil. Jika gel amorf sisa larut kembali, maka akan terjadi



pertumbuhan kristal dari embrio inti tersebut sampai gel amorf sisa habis dan
terbentuk kristal dalam keadaan stabil (Warsito, dkk., 2008).

Kristal zeolit yang terbentuk dicuci dengan akuades untuk menetralkan zeolit dan
menghilangkan material yang tidak diperlukan pada permukaan zeolit. Kristal
dikeringkan menggunakan oven untuk menguapkan air dan material-material yang
terperangkap dalam pori-pori zeolit. Zeolit yang terbentuk berupa padatan
berwarna putih. Warna zeolit sangat dipengaruhi oleh warna bahan prekursor.

Gambar zeolit Y secara fisik dapat dilihat pada Gambar 4.2.

Suhu 60° Suhu 80° suhu 100°
Gambar 4.2 Hasil zeolit Y variasi suhu 60, 80 dan 100 °C

4.3 Karakterisasi

4.3.1 X-Ray Diffraction (XRD)

Karakterisasi menggunakan XRD berperan dalam proses analisis padatan
kristalin. Analisis kualitatif ini menggunakan sinar X-ray dengan kondisi operasi
radiasi CuKa sebesar 1,540 A dengan sudut 20 sebesar 5-50°. Analisis
menggunakan instrumen XRD ini bertujuan untuk mengidentifikasi fase kristal

dan mengetahui jenis mineral penyusun sampel, dengan cara dibandingkan antara



difraktogram hasil uji XRD dengan standar Collection of Simulated XRD Powder
Patterns for Zeolites (Teacy dan Higgins, 2001). Difraktogram hasil uji XRD

pada sintesis zeolit Y tanpa pemeraman dapat dilihat pada Gambar 4.3
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Gambar 4.3 Hasil analisis kualitatif sintesis zeolit Y tanpa pemeraman pada suhu
60, suhu 80 dan suhu 100 °C

Difraktogram hasil uji XRD Gambar 4.3 menunjukkan tidak terbentuk puncak
kristal, artinya sampel masih berupa amorf. Zeolit tidak terbentuk pada variasi
suhu 60° 80° maupun 100° jika dilakukan tanpa pemeraman. Hasil ini semakin
menguatkan teori Zaemi (2013) bahwa tanpa pemeraman maka zeolit tidak akan

terbentuk, karena pemeraman merupakan proses transisi dari sol menjadi gel.



Selanjutnya difraktogram hasil uji XRD pada sintesis zeolit Y dengan pemeraman

selama 24 jam dapat dilihat pada Gambar 4.4.

suhu 100°

Yy %

suhu 80°

intensitas %

20(°
Gambar 4.4 Hasil analisis kualitatif zeolit Y dengan standar Collection of
Simulated XRD Powder Patterns for Zeolites pada suhu 60, 80, dan 100 °C

Berdasarkan hasil difraktogram pada Gambar 4.4 diketahui bahwa secara
keseluruhan zeolit Y hasil sintesis tiga variasi suhu hidrotermal kristalinitasnya
cukup tinggi yang terlihat dari tingginya intensitas puncak-puncak difraktogram.
Untuk lebih mengetahui jenis zeolit diperlukan analisis kualitatif secara manual
dan menggunakan program. Hasil analisis kualitatif secara manual dapat dilihat

pada Tabel 4.2.



Tabel 4.2 Hasil analisis kualitatif produk zeolit Y dengan standar dalam
Collection of Simulated XRD Powder Patterns for Zeolites, Y = zeolit Y dan P =
zeolit P

Variasi Suhu 60 °C Variasi Suhu 80 °C Variasi Suhu 100 °C
Jenis | Intensit Jenis | Intensit Jenis | Intensit

Sudut 20 zeolit | as% Sudut 20 zeolit | as% Sudut 20 zeolit | as%
6,1426 Y 100,00 6,1683 Y 100,00 6,1615 Y 100,00
10,0551 Y 19,68 9,9986 Y 20,10 | 10,0740 Y 23,18
11,7877 Y 23,36 | 11,7690 Y 19,46 | 11,8135 Y 20,52
15,5293 Y 59,55 | 15,4466 Y 36,80 | 12,3786 Y 24,54
18,5222 Y 20,22 | 18,4521 Y 11,87 | 12,8277 P 24,68
20,2148 Y 31,16 | 20,1712 Y 21,82 | 15,5457 Y 62,98
22,6369 Y 13,04 | 22,5772 Y 8,06 | 17,5661 Y 54,10
23,4608 Y 68,75 | 23,4163 Y 48,42 | 18,5843 Y 24,18
24,8610 P 6,16 | 24,7361 Y 3,63 | 20,2250 Y 51,49
25,5888 Y 9,41 | 25,5466 Y 3,87 | 21,5838 Y 48,74
26,8584 Y 52,89 | 26,7643 Y 33,71 | 22,6349 Y 17,22
27,5772 Y 9,57 | 27,5350 Y 4,05 | 23,4785 Y 73,76
29,4307 Y 21,08 | 29,3195 P 8,08 | 24,8768 P 7,16
30,5406 Y 31,50 | 30,4285 Y 17,05 | 25,8495 Y 28,31
31,1696 Y 74,24 | 31,1479 Y 37,87 | 26,8410 Y 52,68
32,1989 Y 27,13 | 32,1967 Y 1454 | 27,9033 Y 44,33
32,8141 Y 8,01 | 32,7624 Y 481 | 28,5609 Y 23,15
33,8399 Y 20,34 | 33,8053 Y 12,78 | 29,4360 Y 32,04
34,3931 Y 10,71 | 34,3613 Y 6,46 | 29,9057 Y 28,58
35,4070 Y 5,39 | 37,5274 Y 7,49 | 30,5361 P 57,93
41,0872 Y 10,02 | 40,9822 Y 5,04 | 31,1844 Y 88,55
41,5952 Y 7,06 | 41,5938 Y 3,09 | 32,2002 Y 28,26
42,8713 Y 7,02 | 42,8429 Y 427 | 33,2182 Y 25,70
47,3573 Y 1,84 | 33,9114 Y 25,17
34,4598 Y 29,83
35,5385 Y 5,98
37,6580 Y 13,67
41,1381 Y 9,19
41,6229 Y 6,70
42,4008 Y 4,49
42,9442 Y 7,52
43,2405 Y 12,63
43,7537 Y 7,26
47,4659 Y 5,68

Tabel 4.2 merupakan hasil analisis kualitatif manual dengan standar dalam
Collection of Simulated XRD Powder Patterns for Zeolites (Treacy dan Higgins,

2001). Pada variasi suhu 60 °C terlihat puncak-puncak yang tinggi terutama di



20 = 6,1426° yang menjadi ciri khas zeolit Y yaitu 1113,49 cts. Pada variasi suhu
80 °C terlihat puncak yang lebih tinggi di 26 = 6,1683° yaitu setinggi 1629,55 cts.
Sedangkan pada variasi suhu 100 °C puncak-puncak zeolit Y semakin menurun
lebih rendah dari pada puncak di variasi suhu 60 dan 80 °C. Puncak-puncak dari
zeolit P mulai muncul lebih banyak dibandingkan dua produk pada suhu 60 dan
80 °C. Secara kualitatif persentasi zeolit Y berdasarkan jumlah puncak pada
variasi suhu 60, 80 dan 100 °C berturut-turut adalah 95,65 ; 95,83 dan 91,17%.
Hasil difraktogram terbaik adalah variasi suhu 80 °C karena kristalinitasnya paling
tinggi dan sedikit muncul puncak zeolit P, yaitu di 20 = 29,3195°. Zeolit
variasi suhu 60 °C telah terbentuk puncak zeolit Y namun intensitasnya tidak
tinggi. Sedangkan pada variasi suhu 100 °C intensitas zeolit Y menurun dan
muncul 3 puncak zeolit P yaitu di 20 = 12.8277° ; 24,8768° ; 30,5361° dengan
tinggi puncak berurutan 159,76 ; 46,38 ; 374,97 cts. Menurut Saceda, dkk. (2008),
reaksi pembentukan zeolit P terjadi setelah kondisi optimal dari sintesis zeolit Y.
Sedangkan menurut Sang, dkk. (2005) zeolit P terbentuk pada suhu di atas 100° C.
Secara umum semua hasil XRD menunjukkan terbentuknya zeolit campuran
antara Y dan P. Hal ini disebabkan oleh pembentukan kerangka faujasit dapat
mengalami keadaan metastabil dan juga karena zeolit Y kompetitif terhadap zeolit
P.

Secara umum sintesis zeolit Y dari bahan alam cenderung menghasilkan
campuran zeolit Y dan P yang disebabkan pengaruh logam-logam pengotor yang
terdapat pada sumber silikanya. Berdasarkan penelitian Kondru, dkk. (2011) zeolit
Y disintesis dari abu terbang, dan penelitian Saceda, dkk. (2008), zeolit Y

disintesis dari abu sekam padi sama-sama menghasilkan campuran zeolit Y dan P.



Penelitian ini menggunakan silika yang telah diekstrak dari lumpur Lapindo
dengan tingkat kemurnian mencapai 96 %. Hal ini berpotensi menjadi sebab
ketidakmurnian zeolit yang terbentuk. Apabila dibandingkan dengan penelitian
Kiti (2012) yang menggunakan silika murni sebagai bahan dasar maka didapatkan
zeolit murni.

Selain analisis kualitatif manual dengan standar juga dilakukan fitting hasil
sintesis menggunakan program Match! 2. Hasil analisis menggunakan program

Match! 2 pada variasi suhu 60 °C dapat dilihat pada Gambar 4.5.
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Gambar 4.5 Hasil analisis sampel variasi 60 “C dengan program Match! 2

Dari hasil analisis menggunakan program Match! 2 didapatkan kecenderungan

hasil sintesis zeolit memiliki kecocokan dengan standar dari zeolit Y. Hasil



difraktogram pada Gambar 4.5 juga menunjukkan adanya puncak yang tidak
terdeteksi oleh standar dan dimungkinkan itu puncak yang diwakili oleh fase yang
lain sehingga hasil difraktogram ini dikatakan tidak fase tunggal melainkan fase
campuran. Pada sampel variasi suhu 60 °C tersebut didapatkan beberapa
kecocokan hasil analisis dengan standar yang dimunculkan warna merah yaitu
gismondine sebesar 81,1 %. Sedangkan warna hijau merupakan standar dari
faujasit Y dengan kecocokan sebesar 18,9 %. Perbandingan ini menunjukkan
persen komposisi gismondine dengan faujasit Y yang terkandung dalam produk
sintesis zeolit variasi suhu 60 °C. Selanjutnya yakni hasil analisis menggunakan

program Match! 2 pada sampel variasi suhu 80 °C seperti pada Gambar 4.6.
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Gambar 4.6 Hasil analisis sampel variasi 80 °C dengan program Match! 2

Cu-Ka1 (1.540538 A)



Pada sampel variasi suhu 80 °C tersebut didapatkan beberapa kecocokan hasil
analisis dengan standar yang dimunculkan warna merah yaitu gismondine sebesar
71,8 %. Sedangkan warna hijau merupakan standar dari faujasit Y dengan
kecocokan sebesar 28,2 %. Selanjutnya hasil analisis menggunakan program
Match! 2 pada sampel variasi suhu 100 °C seperti pada Gambar 4.7.
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Gambar 4.7 Hasil analisis sampel variasi 100 “C dengan program Match! 2

Pada sampel variasi suhu 100 °C tersebut didapatkan beberapa kecocokan hasil
analisis dengan standar yang dimunculkan warna merah yaitu gismondine sebesar
90,5 %. Sedangkan warna hijau merupakan standar dari faujasit Y dengan
kecocokan sebesar 9,5 %.

Berdasarkan hasil analisis menggunakan program match tersebut didapatkan

persentase faujasit Y terbesar adalah pada variasi suhu 80 °C yaitu mencapai 28,2



%. Meskipun di semua diagram menunjukkan bahwa gismondine jauh lebih
dominan, namun sebenarnya gismondine adalah akumulasi dari berbagai macam
puncak-puncak kecil yang terdeteksi oleh program Match! 2, seperti jadeite,
albite, naphelite dan lain-lain. Dapat diamati pada semua gambar bahwa
kecocokan gismondine lebih banyak di sisi kanan diagram, yaitu terdiri dari
puncak-puncak kecil yang sangat banyak.

Sebagai analisis lanjut, dilakukan refinement (penghalusan struktur) untuk
mengetahui adanya perubahan parameter sel satuan dan struktur produk dari
material yang disintesis. Refinement dilakukan dengan metode Le Bail
menggunakan program Rietica. Analisis dilakukan untuk mengetahui derajat
kesesuaian antara data eksperimen dan data standar dengan hasil refinement yang
tinggi. Model awal atau input yang digunakan adalah zeolit Y standar yang
mempunyai grup ruang Fd3 dan kisi kristal kubik dengan parameter sel a=b=c=
25,028 (A), dan 0=P=y=90° (Treacy dan Higgins, 2001). Data parameter struktur
material zeolit sintesis yang berupa hasil refinement akhir menggunakan Rietica
disajikan pada Tabel 4.3.

Berdasarkan Tabel 4.3 penghalusan struktur zeolit Y variasi suhu 80 °C
menghasilkan derajat kesesuaian antara data hasil eksperimen dengan data teoritis.
Hal ini ditunjukkan dengan nilai kesesuaian goodness-of-fit (GoF), Rp (faktor
profil) dan Rwp (faktor profil terbobot). Nilai GoF pada zeolit Y variasi suhu
80 °C adalah 0,4201. Nilai Rp dan Rwp Zeolit Y variasi suhu 80 °C berturut-turut
adalah 10,32 dan 8,72 %. Widodo dan Darminto (2010) menyatakan bahwa secara
umum pencocokan (fitting) dengan metode Le Bail bisa dinyatakan acceptable

(bisa diterima) apabila nilai GoF (x%) kurang dari 4 %. Sedangkan nilai Rp dan



Rwp dapat dinyatakan acceptable jika < 20 %. Semakin mendekati O nilai GoF,
Rp dan Rwp menunjukkan semakin miripnya kurva intensitas hasil penelitian
dengan kurva intensitas teoritis. Sedangkan zeolit Y variasi suhu 60 dan 100 °C
belum bisa dinyatakan acceptable karena nilai GoF di atas 4 %, serta nilai Rp dan

Rwp lebih dari 20 %.

Tabel 4.3 Parameter sel satuan zeolit Y variasi suhu 60, 80 dan 100 °C
menggunakan program Rietica dengan metode Le Bail

Parameter Suhu 60 °C | Suhu 80 °C | Suhu 100 °C
Grup ruang Fd3 Fd3 Fd3
Kisi Kristal Kubik Kubik Kubik
Satuan asimetrik (Z) | 1 1 1
a(A) 24,372538 | 24,868610 24,344999
b (A) 24,372538 | 24,868610 24,344999
c(A) 24,372538 | 24,868610 24,344999
o 90,00° 90,00° 90,00°
B 90,00° 90,00° 90,00°
I 90,00° 90,00° 90,00°
Vv (AY) 144,777893 | 153,799362 | 144,287689
Rp (%) 19,53 10,32 26,25
Rwp (%) 26,98 8,72 30,76
GoF (%) 5,057 0,4201 5,802

4.3.2 Ukuran Kristal

Data hasil dari analisis XRD juga dapat digunakan untuk mengetahui ukuran
kristal. Ukuran Kkristal dari zeolit Y sintesis berdasarkan perhitungan
menggunakan persamaan Debye Schererr disajikan dalam Tabel 4.4. Berdasarkan
hasil tersebut diketahui bahwa ukuran kristal zeolit Y sintesis berada pada kisaran
40 — 90 nm. Sesuai dengan hasil XRD, Tabel 4.4 menunjukkan bahwa variasi
suhu 80 °C adalah zeolit Y yang memiliki nilai rata-rata ukuran kristal paling
kecil. Thammavong (2003) menyatakan bahwa kecilnya ukuran kristal tersebut

berhubungan dengan harga FWHM. Semakin kecil harga FWHM menunjukkan



ukuran kristal yang semakin besar. Menurut Du dan Wu (2007) ukuran partikel
juga berbanding lurus dengan jarak antarpartikel pada kristal zeolit. Ukuran kristal
yang kecil menyebabkan jarak antarpartikel menjadi dekat (kecil), sehingga
struktur Kristal yang terbentuk menjadi semakin rapat dan teratur. Struktur Kristal

yang semakin rapat dan teratur menyebabkan derajat kristalinitasnya tinggi.

Tabel 4.4 Ukuran kristal zeolit Y sintesis

Produk Sudut 20 | Ukuran kristal (nm)
6,1426 79,299
Zeolit Y variasi suhu 60 °C 15,5293 68,529
20,2148 80,426
6,1683 59,492
Zeolit Y variasi suhu 80 °C 15,4466 43,615
20,1712 48,261
6,1615 59,508
Zeolit Y variasi suhu 100 °C 15,457 79,920
20,2250 80,427

Ukuran kristal yang dihasilkan akan berpengaruh terhadap daya adsorbsi.
Semakin kecil ukuran kristal maka luas permukaan total semakin besar. Luas
permukaan total merupakan akumulasi dari luas permukaan pori dan bagian-
bagian penyusun zeolit. Semakin banyak jumlah pori yang dimiliki zeolit maka
semakin besar luas permukaan total yang dimiliki zeolit. Menurut Dyer (1988),
luas permukaan internal zeolit dapat mencapai puluhan bahkan ratusan kali lebih

besar dibanding bagian permukaaan luarnya. Luas permukaan yang besar ini



sangat menguntungkan dalam pemanfaatan zeolit baik sebagai adsorben ataupun

sebagai katalis heterogen.

4.3.3 Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Karakterisasi zeolit Y dengan spektrofotometer infra merah (IR) bertujuan untuk
mengidentifikasi gugus fungsi yang terdapat pada zeolit Y hasil sintesis dan untuk
mengetahui terbentuknya struktur kerangka alumina silikat zeolit. Zeolit secara
umum mempunyai daerah serapan infra merah yang khas di sekitar bilangan
gelombang 1200-1300 cm™ karena pada daerah ini memuat vibrasi fundamental
kerangka tetrahedral (SiO4/AlO,) yang merupakan satuan-satuan pembangunan

kerangka zeolit (Murni dan Helmawati, 2016). Hasil spektra IR ditunjukkan pada

Gambar 4.8 dengan interpretasi spektra IR pada Tabel 4.5.
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Gambar 4.8 Hasil karakterisasi zeolit Y sintesis dengan instrumen FTIR



Karakterisasi menggunakan FTIR dilakukan pada rentang bilangan gelombang
4000 — 400 cm-1. Spektra IR dari ketiga zeolit Y hasil sintesis dengan variasi
suhu hidrotermal 60, 80 dan 100° C menunjukkan kemiripan karena bahan-bahan
penyusunnya sama. Zeolit terdiri dari beberapa gugus seperti O-Si-O dan O-Al-O
yang membentuk struktur tetrahedral akan saling berinteraksi membentuk Kisi
kristal zeolit. Secara umum ketiga hasil intensitas serapan sangat tajam. Menurut
Purbaningtias dan Prasetyoko (2010) semakin tajam intensitas serapan
menunjukkan semakin tinggi struktur/gugus fungsi yang terbentuk. Intensitas
serapan pada suhu 80 °C paling tinggi diantara yang lain. Hal ini menunjukkan
bahwa zeolit Y hasil sintesis pada suhu tersebut terjadi pembentukan ikatan

O-T-O tetrahedral paling maksimal, dimana T bisa berupa Si atau Al.

Tabel 4.5 Interpretasi spektra IR zeolit Y hasil sintesis suhu 60, 80 dan 100 °C

No | Bilangan Bilangan Gelombang (cm™)
Gelombang
Standar Zeolit Y | Zeolit Y | Zeolit Y | Interpretasi
(cm™y* suhu suhu suhu
60 °C 80 °C 100 °C
1 500-420 464 463 458 Vibrasi tekuk O-T-O
2 650-500 569 567 571 Cincin ganda
3 720-650 692 688 717 Vibrasi ulur simetri  O-
T-O
4 1250-950 1002 996 1006 Vibrasi ulur asimetri
O-T-O0
5 1650-1600** 1643 1642 1646 Vibrasi tekuk H-O-H
6 3700-3000** 3462 3469 3479 Vibrasi O-H

*Flanigen (1991), **Socrates (1994)

Struktur zeolit Y terdiri dari daerah serapan sekitar 820-650 cm™ mewakili vibrasi

ulur simetri O-Si-O dan O-Al-O, sedangkan daerah serapan sekitar ~ 1250-950



cm™ mewakili vibrasi ulur asimetri, serta vibrasi tekuk dari S-O dan Al-O pada
kerangka aluminosilikat pada zeolit muncul pada daerah serapan ~ 500-420 cm™.
Spektra pada daerah-daerah tersebut ditunjukkan oleh semua sampel yang
dianalisis.

Cincin ganda merupakan karakter kerangka zeolit pada jaringan eksternal antara
lapisan zeolit satu dengan yang lainnya. Karakter spesifik cincin ganda tersebut
ditunjukkan pada daerah serapan 650-500 cm™. Serapan pada daerah 650-500 cm’
! tersebut juga ditunjukkan pada semua sampel. Adanya vibrasi ulur dan tekuk
tersebut menunjukkan telah terbentuknya kerangka aluminosilikat pada setiap
sampel.

Interpretasi  puncak-puncak yang terbentuk ditunjukkan pada Tabel 4.5
menyatakan bahwa zeolit hasil sintesis dari ketiga variasi suhu hidrotermal
memiliki kriteria yang sama, karena mengandung gugus fungsi O-T-O yang
umum pada zeolit. Menurut Goncalves, dkk. (2008), pita absorbsi sekitar
1250-950, 820-650 dan 500-420 cm™ merupakan puncak yang tidak sensitif
terhadap perubahan struktur. Sedangkan pada daerah 650-500 cm™ merupakan
puncak yang sensitif terhadap perubahan struktur dan komposisi kerangka
(Sriatun, 2004). Pada puncak tersebut gugus yang terbaca IR merupakan cincin
ganda, dimana setiap zeolit memiliki struktur cincin ganda yang berbeda dan
cincin ganda dari zeolit Y yang merupakan jenis faujasit ialah cincin ganda 6.
Serapan cincin ganda pada zeolit Y hasil sintesis suhu 60, 80 dan 100 °C secara
berurutan muncul pada bilangan gelombang 577, 574, dan 578 cm™.

Serapan yang terbentuk pada daerah 3700-3000 cm™ identik dengan vibrasi tekuk

O-H (Socrates, 1994). Gugus O-H dimiliki oleh zeolit dalam bentuk Si-OH



maupun sebagai gugus lain yang memungkinkan masih tersisa dari proses sintesis.
Hal ini dapat diperkuat dengan adanya serapan 1650-1600 cm™ yang merupakan
puncak serapan dari H,O. Serapan pada daerah 2400-2100 cm™ menunjukkan

serapan Si-H (Socrates, 1994).

4.4 Pemanfaatan Lumpur Lapindo dalam Perspektif Islam

Fenomena lumpur Lumpur lapindo merupakan bencana alam yang sangat
merugikan. Bencana lumpur Lapindo terjadi di tengah-tengah pemukiman padat
penduduk sehingga mengakibatkan masyarakat kehilangan tempat tinggal, mata
pencaharian dan aset-aset lainnya. Dalam perspektif Islam, apa yang dialami oleh
PT. Lapindo Brantas dan masyarakat bisa bermakna sebagai ujian atau sebagai

peringatan. Allah SWT menjelaskan dalam Al-Qur’an surat Ar-ruum Ayat 41.
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“Telah nampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan karena perbuatan
tangan manusia, supaya Allah merasakan kepada mereka sebahagian dari
(akibat) perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke jalan yang benar)” (QS. Ar-
ruum Ayat 41)
Menurut Shihab (2002) Kata (3%%) zhahara pada mulanya berarti terjadinya
sesuatu di permukaan bumi, sehingga karena di permukaan, maka nampak
terang serta diketahui. Sedangkan (31.;33\) Al-fasad menurut Shihab (2002)
keluarnya sesuatu dari keseimbangan, baik sedikit maupun banyak. Ulama

kontemporer memahaminya dalam arti kerusakan lingkungan, karena ayat di

atas mengaitkan fasad atau kerusakan dengan kata darat dan laut.



Mengilhami ayat tersebut masyarakat patut melakukan introspeksi diri, baik
secara personal maupun secara komunal bersama pemerintah dan pihak-pihak
pengusaha yang terlibat. Bahwasannya semua bencana yang ada adalah akibat
ulah manusia itu sendiri. Tujuan Allah menurunkan bencana itu agar menusia
bertaubat dari kebiasaan buruknya yang berlebihan.

Selain introspeksi diri, manusia juga diperintahkan berusaha melihat sisi positif
dari setiap ketentuan Allah SWT. Karena hanya Allah yang mengetahui hikmah
dari setiap kehendak-Nya. Seperti yang tertera dalam firman Allah surat Al-

Bagoroh ayat 216.
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“...boleh Jadi kamu membenci sesuatu, Padahal ia Amat baik bagimu, dan boleh
Jadi (pula) kamu menyukai sesuatu, Padahal ia Amat buruk bagimu; Allah
mengetahui, sedang kamu tidak mengetahui” (Al-Baqoroh: 216)
Ayat ini menjelaskan tentang perintah perang. Tetapi menurut Ibnu Katsir ayat ini
bisa bersifat umum mencakup semua perkara. Menurut lIbnul Qoyim dalam ayat
ini terdapat beberapa hikmah, rahasia-rahasia, dan kemaslahatan bagi seorang
hamba. Sesungguhnya tatkala hamba mengetahui bahwa sesuatu yang dibenci
kadang datang berbarengan dengan hal-hal yang dicintai, dan hal-hal yang dicintai
kadang datang dengan hal-hal yang dibenci. Sesungguhnya hanya Allah SWT
yang maha mengetahui.
Manusia menganggap fenomena lumpur Lapindo hanya merupakan musibah yang

merugikan. Padahal bagi orang-orang yang mau berfikir (ulul albab), apapun

ketentuan Allah pasti ada hikmah besarnya. Lumpur Lapindo ternyata memiliki



kandungan SiO, berlimpah yang dapat dijadikan sebagai bahan baku sintesis
Zeolit Y.

Zeolit Y dapat dimanfaatkan salah satunya sebagai katalis dalam perengkahan
minyak bumi (Gunawan, 2004). Allah SWT telah mengizinkan manusia untuk
memanfaatkan segala sumber daya yang ada di bumi dengan tetap memperhatikan
syariat-syariat yang ada. Seperti yang tertuang dalam surat Al-bagoroh ayat

29.

“ Dia-lah Allah, yang menjadikan segala yang ada di bumi untuk kamu dan Dia
berkehendak (menciptakan) langit, lalu dijadikan-Nya tujuh langit. dan Dia Maha
mengetahui segala sesuatu.”

Buya Hamka memaknai ayat diatas, bahwa segala yang ada di bumi diciptakan
hanya untuk manusia. Air yang mengalir, lautan yang terbentang, kayu yang
tumbuh di hutan, batu di sungai, pasir di pantai, binatang ternak dan ikan di laut
adalah untuk manusia. Apabila digali bumi selapis dua lapis, bertemulah kekayaan
seperti minyak tanah, mangan, uranium, besi dan segala macam logam untuk
manusia. Manusia diberi alat untuk mengambil manfaat dari semua rahmat
tersebut yaitu akal, ilmu dan pengalaman.

Mujiono Abdillah mengartikan ayat tersebut di atas, bahwa sumber daya alam dan
lingkungan diciptakan oleh Allah SWT. Oleh karena itu, dapat dimaknai bahwa
manusia diberi hak dan wewenang oleh Allah SWT untuk memanfaatkan sumber
daya alam dan lingkungan dalam batas-batas kewajaran ekologis. Manusia tidak

diberi wewenang untuk mengeksploitasinya secara sewenang-wenang. Sebab



manusia bukan pemilik hakiki lingkungan. Pemilik hakiki lingkungan adalah

Allah SWT.



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan

1.

Berdasarkan hasil pengamatan menggunakan instrumen XRD maka dapat
disimpulkan bahwa pada semua variasi suhu hidrotermal terbentuk zeolit Y
yang bercampur dengan zeolit P. Zeolit Y hasil sintesis memiliki kemurnian
dan kristalinitas tertinggi pada variasi suhu 80 °C. Ukuran kristal berkisar
antara 40-90 nm. Zeolit Y variasi suhu 80 °C memiliki nilai rata-rata ukuran
kristal paling kecil. Sedangkan sintesis zeolit Y tanpa pemeraman tidak
berhasil dibuat pada semua variasi suhu.

Hasil analisis FTIR menunjukkan bahwa puncak-puncak yang muncul
merupakan gugus fungsi dari kerangka zeolit. Hasil analisis FTIR
menunjukkan bahwa semua variasi suhu terdapat puncak khas faujasit yaitu
vibrasi tekuk O-T-O pada bilangan gelombang 500-420 cm™ dan puncak cincin

ganda pada bilangan gelombang 650-500 cm™.

5.2 Saran

1.

Perlu dilakukan kajian variasi waktu pemeraman sehingga dapat diketahui
berapa lama waktu yang dibutuhkan dalam pembentukan inti kristal secara
maksimal.

Diperlukan penelitian lebih lanjut tentang aplikasi dari zeolit Y hasil sintesis

ekstrak silika dari lumpur Lapindo yang menggunakan metode sol-gel.
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Lampiran 1
SKEMA KERJA

1. Preparasi Lumpur Lapindo (Adziimaa, dkk., 2013)

Lumpur Lapindo

— Diambil lumpur Lapindo dari jarak 2 km dari pusat semburan

— Lumpur Lapindo dicuci menggunakan aquades selama 1 jam

— Disaring

— Dibuang filtrat dan diambil endapan lumpur

— Lumpur yang telah tercuci dikeringkan pada suhu ruang
selama 7 hari

— Lumpur Lapindo yang telah kering dikarakterisasi dengan
XRF

Hasil
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2. Ekstraksi Lumpur Lapindo (Adziimaa, dkk., 2013)

Lumpur kering

— Disaring

— Direndam sampel dengan HCI 2 M selama 4 jam

Endapan

pemanasan pada suhu 80 °C

— Disaring

Larutan pengotor

— Direaksikan 500 gr sampel dengan NaOH 7M selama 4

jam menggunakan pengadukan magnetic stirer dengan

Residu Filtrat
— Filtrat ditambah dengan
HCI3 M
— Disaring
Lapisan Air Endapan

Dicuci endapan dengan
aquades.

Dikeringkan dalam
oven pada suhu 100 °C
Dicuci lagi dengan
aquades sambil dicek
menggunakan AgNO3;
10 % dan dikeringkan.

Dikarakterisasi ekstrak
lumpur dengan XRF
dan XRD

SiO;
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3. Sintesis Zeolit Y dari Lumpur Lapindo (Sang, dkk., 2005)

Bahan sintesis

— disaring

— dicampurkan dengan komposisi molar 10 Na,O: 1 Al,O3:
15 SiO,: 300 H,0

— diaduk selama 30 menit

— dipindahkan ke dalam botol polipropilena

— dieramkan selama 24 jam suhu 40°

— dikristalisasi pada suhu 60 °C selama 48 jam

Lapisan air

Padatan

— dicuci  dengan  akuades
sampai pH 7 - 8
— dikeringkan dalam oven

pada suhu 100 °C selama

12 jam

Hasil

— dikarakterisasi

Data

NB: Dilakukan perlakuan yang sama untuk suhu 80 dan 100 °C
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4. Karakterisasi

4.1 Karakterisasi dengan XRF

Abu lumpur Lapindo

dihaluskan
dimasukkan dalam sample holder
disinari dengan sinar XRF

dianalisa komposisi

Hasil

4.2 Karakterisasi dengan XRD

Abu lumpur Lapindo, zeolit Y sintesis

dikarakterisasi menggunakan teknik difraksi sinar-X dengan
radiasi Cu K, pada A sebesar 1,541 A, voltase 40 kV dan arus
30 mA dengan sudut sebesar 26 = 5-50° dan kecepatan scan
0,02°/detik

dikarakterisasi dengan XRD

Hasil

4.3 Karakterisasi dengan FTIR

Zeolit Y sintesis

dihaluskan hingga menjadi serbuk dalam mortal batu agate
ditambahkan padatan KBr

dicampurkan sampai merata

ditempatkan pada preparat

dipress dengan alat pengepres untuk membentuk pellet.
ditempatkan pada sample holder

dianalisa menggunakan FTIR

Hasil




Lampiran 2

Perhitungan

10 NaZO 215 SiOz 01 A|203 : 300 Hzo
2NaOH — Na,O + H,0

1. Na,O
10 mol Na,O dari NaOH
10 mol Na,O = gram/mr
gram =10 mol x 40 gr/mol
=400 gram
gram Na,O dari NaOH =400 gram x 2 = 800 gram

misalkan NaOH 98 %

100

gram NaOH = 55 X 800 gram

= 816,3 gram

2. Ekstrak SiO,dari Lumpur Lapindo
SiO, dari Lumpur Lapindo
15 mol Si0; = gram/mr
gram =15 x 60,084 gr/mol
=901,3 gram

Misalkan kandungan SiO, dalam lumpur Lapindo ialah 96,8 %
$i0,96,8 % =— x 901,3 gram

=931,09 gram

3. ALO;
e Rasio SIOz/A|203 ialah 2,43
AlLO; =— x 15

2,43
gram Al,O; =6,2 x 102 gr/mol
=632,4 gram
4. H,O
gram = 300 mol x 18 gr/mol
= 5400 gram

Massa total dalam campuran = dalam NaOH + 10 mol H,O (dari NaOH)
Dalam NaOH = —- x 816,3 gram

= 16,3 garam
10 mol H,O = gram/mr
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gram =10 x 18 gr/mol
=180 gram
Massa total dalam campuran = 16,3 gram + 180 gram
=196,3 gram
Massa yang harus ditambahkan =5.400 gram — 196,3 gram
=5203,7 gram
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Karena densitas air (H,O) ialah 1 gram/mL, maka volume air yang

ditambahkan ialah 5203,7 mL.

Pada penelitian akan menggunakan 1/225 resep.
Jadi massa reaktan yang ditambahkan ialah 1/225 resep, yaitu:

1. Ekstrak SiO, =931,09 gram/225 =4,13 gram
2. NaOH = 816,3 gram/225 = 3,63 gram
3. Al,O3 = 632,4 gram/225 =2,81 gram

4. H,0 =5203,7 mL/225 =23,12 mL
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Lampiran 3
Perhitungan Pembuatan Larutan

1. Pembuatan Larutan NaOH 7 M

Larutan NaOH 7M (BM = 40 g/mol) dibuat dengan cara melarutkan padatan
NaOH dalam 1000 mL akuades. Perhitungannya digunakan rumus sebagai
berikut:

Mol NaOH =MxV

Massa NaOH =M xV
BM

Massa NaOH =M x V x BM
=7mol/L x 1L x40 g/mol
=280 gr

Untuk pembuatan larutan NaOH 7 M sebanyak 1 L, maka diperlukan
padatan NaOH sebanyak 280 gram.

2. Pembuatan Larutan HCI 2M

Larutan HCI 2M (BM = 36,5 g/mol) dibuat dengan cara pengenceran larutan
HCI 37 % (BJ = 1,19 g/mL) dalam labu ukur 1 L. Perhitungan pengenceran

digunakan rumus sebagai berikut:

B x10x %
M HCI ==
Mr
_1,19g/molx10x 37
a 36,5 g/mol
=12M
M; X V> =My XV,

2Mx1L =12M x V3
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V> =0,167 L

Untuk pembuatan larutan HCI 2M sebanyak 1 L, maka diperlukan HCI 37%
sebanyak 0,167 L.

3. Pembuatan Larutan HCI| 3M

Larutan HCI 3M (BM = 36,453 g/mol) dibuat dengan cara pengenceran
larutan HCI 37 % (BJ = 1,19 g/mL) dalam labu ukur 0,5 L. Perhitungan
pengenceran digunakan rumus sebagai berikut:

_ BJx10x %
- Mr

M HCI

1,19g/mol x 10 x 37
36,5 g/mol

12 M

M; x V> =My x V,
3Mx05L =12MxV;
V, =0,125L

Untuk pembuatan larutan HCI 3M sebanyak 0,5 L, maka diperlukan HCI
65% 0,125 L.



Lampiran 4

Hasil Karakterisasi

L.4.1 Hasil ekstraksi Karakterisasi XRF

% LABORATORIUM SENTRAL MINERAL DAN MATERIAL MAJU
-| FMIPA UNIVERSITAS NEGERI MALANG (UM)
</ J1. Semarang 5 Malang, Telp. (0341) 551312 (psw 200) / 574895 /085106001088

'V‘,‘y‘_-:): Email: laboratoriumsentralum@yahoo.co.id ; Website : central-laboratory.um.ac.id
HASIL ANALISIS

Sampel diterima tanggal : 22 Desember 2015

Sampel diuji tanggal : 22 Desember 2015

Nama Sampel : Silika
Compound Conc (%) Methods
Si 96.8 +/- 0.04

| Ca 1.3 +/-0.02

Ti 0.10 +/- 0.005
\' 0.13 +/- 0.007
Cr 0.073 +/- 0.005
Fe 0.835 +/- 0.008
Ni 0.20 +/- 0.004
Cu 0.12 +/- 0.002
Zn 0.072 +/- 0.003
Ga 0.084 +/- 0.003
Re 0.28 +/- 0.01 XRF
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L.4.2 Hasil Karakterisasi XRD
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L.4.2.1 Hasil Karakterisasi XRD Silika

Anchor Scan Parameters

Dataset Name:

File name:

Sample Identification:
Comment:

Measurement Date / Time:
Operator:

Raw Data Origin:

Scan Axis:

Start Position [°2Th.]:

End Position [°2Th.]:

Step Size [°2Th.]:

Scan Step Time [s]:

Scan Type:

Offset [°2Th.]:

Divergence Slit Type:
Divergence Slit Size [°]:
Specimen Length [mm]:
Receiving Slit Size [mm]:
Measurement Temperature [°C]:
Anode Material:

K-Alphal [A]:

K-Alpha2 [A]:

K-Beta [A]:

K-A2 | K-Al Ratio:
Generator Settings:
Diffractometer Type:
Diffractometer Number:
Goniometer Radius [mm]:
Dist. Focus-Diverg. Slit [mm]:
Incident Beam Monochromator:
Spinning:

Graphics

Gonk

Silika

E:\X'Pert Data\2016\NON UM\UIN\070116\Silika.xrdml
Silika

Silika

Configuration=Stage Flat Samples, Owner=User-1, Creation date=9/15/2009 2:20:30
PM

Goniometer=PW3050/60 (Theta/Theta); Minimum step size 2Theta:0.001; Minimum
step size Omega:0.001

Sample stage=PW3071/xx Bracket

Diffractometer system=XPERT-PRO

Measurement program=0-40, Owner=User-1, Creation date=4/1/2013 12:32:31 PM
0.01 degpermin 29min

1/7/2016 7:31:29 AM

State Univ of Malang

XRD measurement (*.XRDML)

Gonio

7.0100

49.9900

0.0200

1.0000

Continuous

0.0000

Fixed

0.9570

10.00

0.1000

25.00

Cu

1.54060

1.54443

1.39225

0.50000

35 mA, 40 kV

0000000011063758

0

240.00

91.00

No

No

100

25

I I
an ]

Posl on [2The B]© oppe 1 s
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L.4.2.2 Hasil Karakterisasi XRD Sintesis Zeolit suhu 60° tanpa pemeraman

Anchor Scan Parameters

Dataset Name:

File name:

Sample Identification:
Comment:

Measurement Date / Time:

Zeolit Y 60C

E:\X'Pert Data\2016\NON UM\UIN\070116\Zeolit Y 40C.xrdml

Zeolit Y 60C

Zeolit Y 60C

Configuration=Stage Flat Samples, Owner=User-1, Creation date=9/15/2009 2:20:30
PM

Goniometer=PW3050/60 (Theta/Theta); Minimum step size 2Theta:0.001; Minimum
step size Omega:0.001

Sample stage=PW3071/xx Bracket

Diffractometer system=XPERT-PRO

Measurement program=0-40, Owner=User-1, Creation date=4/1/2013 12:32:31 PM
0.01 degpermin 29min

1/7/2016 9:02:58 AM

Operator: State Univ of Malang
Raw Data Origin: XRD measurement (*.XRDML)
Scan Axis: Gonio

Start Position [°2Th.]: 7.0100

End Position [°2Th.]: 49.9900

Step Size [°2Th.]: 0.0200

Scan Step Time [s]: 1.0000

Scan Type: Continuous

Offset [°2Th.]: 0.0000

Divergence Slit Type: Fixed

Divergence Slit Size [°]: 0.9570

Specimen Length [mm]: 10.00

Receiving Slit Size [mm]: 0.1000
Measurement Temperature [°C]: 25.00

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: 35 mA, 40 kV
Diffractometer Type: 0000000011063758
Diffractometer Number: 0

Goniometer Radius [mm]: 240.00

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm]: 91.00

Incident Beam Monochromator: No

Spinning: No



Graphics

cank

ol I

25

i 2 an ]

Poslon [2TTe BT oppe 14T 1

Peak List

Pos.[°2Th.] Height[cts] FWHM[°2Th.] d-spacing[A] Rel.Int.[%]

7.2951 29.95 1.1520 12.10813 100.00

L.4.2.3 Hasil Karakterisasi XRD Sintesis Zeolit suhu 80° tanpa pemeraman

Anchor Scan Parameters

Dataset Name: Zeolit Y 80C
File name: E:\X'Pert Data\2016\NON UM\UIN\070116\Zeolit Y 60C.xrdml
Sample Identification: Zeolit Y 80C
Comment: Zeolit Y 80C
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Configuration=Stage Flat Samples, Owner=User-1, Creation date=9/15/2009 2:20:30

PM

Goniometer=PW3050/60 (Theta/Theta); Minimum step size 2Theta:0.001; Minimum

step size Omega:0.001
Sample stage=PW3071/xx Bracket
Diffractometer system=XPERT-PRO

Measurement program=0-40, Owner=User-1, Creation date=4/1/2013 12:32:31 PM

0.01 degpermin 29min

Measurement Date / Time: 1/7/2016 9:41:18 AM
Operator: State Univ of Malang

Raw Data Origin: XRD measurement (*. XRDML)
Scan Axis: Gonio

Start Position [°2Th.]: 7.0100

End Position [°2Th.]: 49.9900

Step Size [°2Th.]: 0.0200

Scan Step Time [s]: 1.0000

Scan Type: Continuous

Offset [°2Th.]: 0.0000

Divergence Slit Type: Fixed



Divergence Slit Size [°]:
Specimen Length [mm]:
Receiving Slit Size [mm]:
Measurement Temperature [°C]:
Anode Material:

K-Alphal [A]:

K-Alpha2 [A]:

K-Beta [A]:

K-A2 / K-Al Ratio:

Generator Settings:
Diffractometer Type:
Diffractometer Number:
Goniometer Radius [mm]:

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm]:
Incident Beam Monochromator:
Spinning:

0.9570

10.00

0.1000

25.00

Cu

1.54060
1.54443
1.39225
0.50000

35 mA, 40 kV
0000000011063758
0

240.00

91.00

No

No

Graphics
Conk
0 T | T T T T ]
1] ] an ]
P el lon [ 2The )i oppe 1 3
Peak List

Pos.[°2Th.]

Height[cts]

FWHM[°2Th. ]

d-spacing[A] Rel.Int.[%]

18.3306 59.38

0.1920

4.83604 100.00

L.4.2.4 Hasil Karakterisasi XRD Sintesis Zeolit suhu 100° tanpa pemeraman

Anchor Scan Parameters

Dataset Name:

File name:

Sample Identification:
Comment:

Zeolit Y 100C

E:\X'Pert Data\2016\NON UM\UIN\070116\Zeolit Y 100C.xrdml

Zeolit Y 100C
Zeolit Y 100C
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Configuration=Stage Flat Samples, Owner=User-1, Creation date=9/15/2009 2:20:30

PM

Goniometer=PW3050/60 (Theta/Theta); Minimum step size 2Theta:0.001; Minimum
step size Omega:0.001



Measurement Date / Time:
Operator:

Raw Data Origin:

Scan Axis:

Start Position [°2Th.]:
End Position [°2Th.]:
Step Size [°2Th.]:

Scan Step Time [s]:
Scan Type:

Offset [°2Th.]:
Divergence Slit Type:
Divergence Slit Size [°]:
Specimen Length [mm]:
Receiving Slit Size [mm]:

Measurement Temperature [°C]:

Anode Material:

K-Alphal [A]:

K-Alpha2 [A]:

K-Beta [A]:

K-A2 / K-Al Ratio:
Generator Settings:
Diffractometer Type:
Diffractometer Number:
Goniometer Radius [mm]:

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm]:
Incident Beam Monochromator:

Spinning:

Graphics

Conk

Sample stage=PW3071/xx Bracket
Diffractometer system=XPERT-PRO

87

Measurement program=0-40, Owner=User-1, Creation date=4/1/2013 12:32:31 PM

0.01 degpermin 29min
1/7/2016 8:10:30 AM
State Univ of Malang

XRD measurement (*.XRDML)

Gonio
7.0100
49.9900
0.0200
1.0000
Continuous
0.0000
Fixed
0.9570
10.00
0.1000
25.00

Cu

1.54060
1.54443
1.39225
0.50000

35 mA, 40 kV
0000000011063758
0

240.00
91.00

No

No

=X TR

P lon [ 2The )3T oppe 1T 5
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L.4.2.5 Hasil Karakterisasi XRD Sintesis Zeolit suhu 60°

This is the simple example template containing only headers for each report item and the bookmarks.
The invisible bookmarks are indicated by text between brackets.
Modify it according to your own needs and standards.

Measurement Conditions: (Bookmark 1)

Dataset Name
File name

Zeolit Y Suhu 60'C
E:\DATA PENGUJIAN\Pengujian 2016\April\6 April\Udi

Tyas\Zeolit Y Suhu 60'C\Zeolit Y Suhu 60'C.rd

Comment

Measurement Date / Time

Raw Data Origin
Scan Axis

Start Position [°2Th.]

End Position [°2Th.]
Step Size [°2Th.]
Scan Step Time [s]
Scan Type

Offset [°2Th.]

Divergence Slit Type
Divergence Slit Size [°]
Specimen Length [mm]
Receiving Slit Size [mm]
Measurement Temperature [°C]

Anode Material
K-Alphal [A]
K-Alpha2 [A]
K-Beta [A]

K-A2 / K-Al Ratio
Generator Settings
Diffractometer Type

Diffractometer Number
Goniometer Radius [mm]

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm]
Incident Beam Monochromator

Spinning

Configuration=Reflection-Transmission Sp
Goniometer=PW3050/60 (Theta/Theta); Mini
4/6/2016 3:41:00 PM
PHILIPS-binary (scan) (.RD)
Gonio

5.0084

49.9904

0.0170

10.1500

Continuous

0.0000

Fixed

1.0000

10.00

12.7500

-273.15

Cu

1.54060

1.54443

1.39225

0.50000

30 mA, 40 kV

XPert MPD

1

200.00

91.00

No

No

Main Graphics, Analyze View: (Bookmark 2)
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y Vo y Vo | A e R R A R A A Yyyy vy oy ovy
Counts

Zeplit Y Suhu 60'C

1000

500

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Peak List: (Bookmark 3)

Standar Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°22Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]
JCPDS

6.31 6.1426 1113.49 0.1004 14.38900 100.00
10.31 10.0551 219.08 0.0836 8.79717 19.68
12.10 11.7877 260.16 0.0669 7.50770 23.36
15.92 15.5293 663.12 0.1171 5.70623 59.55
19.01 18.5222 225.19 0.0836 4.79041 20.22
20.71 20.2148 346.95 0.1004 4.39295 31.16
23.19 22.6369 145.16 0.0836 3.92810 13.04
23.19 23.4608 765.54 0.1673 3.79199 68.75
25.08 24.8610 68.54 0.2007 3.58150 6.16
25.44 25.5888 104.79 0.1004 3.48127 9.41
26.24 26.8584 588.95 0.1506 3.31952 52.89
27.52 27.5772 106.58 0.2007 3.23461 9.57
30.16 29.4307 234.71 0.1338 3.03498 21.08
30.16 30.5406 350.75 0.0836 2.92716 31.50
31.29 31.1696 826.69 0.1673 2.86951 74.24
31.95 32.1989 302.07 0.1171 2.78010 27.13
33.03 32.8141 89.20 0.1673 2.72937 8.01
33.87 33.8399 226.47 0.2007 2.64895 20.34
34.69 34.3931 119.27 0.2007 2.60759 10.71
35.29 35.4070 60.01 0.1338 2.53522 5.39
36.87 36.9642 24.61 0.2342 2.43192 2.21
37.82 37.5996 125.51 0.1338 2.39226 11.27
40.03 40.2578 28.50 0.1338 2.24023 2.56
41.28 41.0872 111.53 0.1338 2.19690 10.02
41.28 41.5952 78.63 0.1673 2.17124 7.06
42.66 42.8713 78.12 0.1004 2.10952 7.02
43.51 43.6460 29.85 0.2342 2.07386 2.68
44.84 45.4110 19.06 0.2007 1.99728 1.71
46.61 46.8260 27.71 0.2007 1.94016 2.49

48.03 47.4719 44.86 0.1338 1.91527 4.03
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Pattern List: (Bookmark 4)

L.4.2.6 Hasil Karakterisasi XRD Sintesis Zeolit suhu 80°

This is the simple example template containing only headers for each report item and the bookmarks.
The invisible bookmarks are indicated by text between brackets.

Modify it according to your own needs and standards.

Measurement Conditions: (Bookmark 1)

Dataset Name Zeolit Y Suhu 80'C

File name E:\DATA PENGUJIAN\Pengujian 2016\April\6 April\Udi

Tyas\Zeolit Y Suhu 80'C\Zeolit Y Suhu 80'C.rd

Comment Configuration=Reflection-Transmission Sp
Goniometer=PW3050/60 (Theta/Theta); Mini

Measurement Date / Time 4/6/2016 3:47:00 PM

Raw Data Origin PHILIPS-binary (scan) (.RD)

Scan Axis Gonio

Start Position [°2Th.] 5.0084

End Position [°2Th.] 49.9904

Step Size [°2Th.] 0.0170

Scan Step Time [s] 10.1500

Scan Type Continuous

Offset [°2Th.] 0.0000

Divergence Slit Type Fixed

Divergence Slit Size [°] 1.0000

Specimen Length [mm] 10.00

Receiving Slit Size [mm] 12.7500

Measurement Temperature [°C] -273.15

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

Goniometer Radius [mm] 200.00

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm] ~ 91.00
Incident Beam Monochromator No
Spinning No
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Main Graphics, Analyze View: (Bookmark 2)

Y Y Y y YV y yv vy vy VVV\(YVVYVV Yy vy Yy oy

Counts | [l \
Zeplit Y Suhu 80'C

1500

1000 -

500

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Peak List: (Bookmark 3)

Standar Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°22Th.]  d-spacing [A]  Rel. Int. [%]
JCPDS

6.31 6.1683 1629.55 0.1338 14.32898 100.00
10.31 9.9986 327.47 0.0669 8.84673 20.10
12.10 11.7690 317.11 0.1506 7.51960 19.46
15.92 15.4466 599.62 0.1840 5.73659 36.80
17.91 17.4318 20.47 0.2007 5.08751 1.26
19.01 18.4521 193.46 0.1673 4.80845 11.87
20.71 20.1712 355.60 0.1673 4.40235 21.82
23.19 22.5772 131.34 0.1338 3.93836 8.06
24.06 23.4163 788.97 0.1506 3.79909 48.42
25.44 24.7361 57.59 0.0502 3.59931 3.53
25.44 25.5466 62.99 0.1004 3.48691 3.87
27.52 26.7643 549.32 0.1338 3.33098 33.71
27.52 27.5350 65.99 0.1338 3.23947 4.05
28.26 29.3195 131.69 0.1338 3.04624 8.08
30.16 30.4285 277.91 0.0502 2.93770 17.05
31.29 31.1479 617.09 0.1338 2.87147 37.87
31.95 32.1967 236.97 0.1171 2.78029 14.54

33.03 32.7624 78.31 0.1004 2.73356 4.81
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33.87
34.69
35.29
36.87
37.82
41.28
41.28
42.66
43.51
46.61

48.65

33.8053
34.3613
35.3545
36.8544
37.5274
40.9822
41.5938
42.8429
43.6839
46.8103
47.3573
49.0731

208.26
105.28
28.41
21.53
122.11
82.17
50.39
69.53
25.62
25.15
30.06
15.48

0.0836
0.1338
0.2007
0.2676
0.0836
0.0669
0.2007
0.1338
0.2676
0.2007
0.1673
0.2676

2.65158
2.60994
2.53886
2.43891
2.39670
2.20229
2.17131
2.11085
2.07215
1.94078
1.91963
1.85645

12.78
6.46
1.74
1.32
7.49
5.04
3.09
4.27
1.57
1.54
1.84
0.95

Pattern List: (Bookmark 4)

L.4.2.7 Hasil Karakterisasi XRD Sintesis Zeolit suhu 100°

This is the simple example template containing only headers for each report item and the bookmarks.
The invisible bookmarks are indicated by text between brackets.

Modify it according to your own needs and standards.

Measurement Conditions: (Bookmark 1)

Dataset Name
File name
Y\Zeolit Y.rd
Comment

Measurement Date / Time

Raw Data Origin

Scan Axis

Start Position [°2Th.]

End Position [°2Th.]
Step Size [°2Th.]
Scan Step Time [s]

Scan Type
Offset [°2Th.]

Divergence Slit Type
Divergence Slit Size [°]
Specimen Length [mm]
Receiving Slit Size [mm]

Measurement Temperature [°C]

Anode Material
K-Alphal [A]
K-Alpha2 [A]
K-Beta [A]

K-A2 / K-Al Ratio
Generator Settings
Diffractometer Type

Diffractometer Number
Goniometer Radius [mm]

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm]
Incident Beam Monochromator

Zeolit Y

E:\DATA PENGUJIAN\Pengujian 2016\Februari\15 Feb\Zeolit

Configuration=Reflection-Transmission Sp

Goniometer=PW3050/60 (Theta/Theta); Mini

2/15/2016 11:39:00 AM

PHILIPS-binary (scan) (.RD)

Gonio
5.0084
49,9904
0.0170
10.1500
Continuous
0.0000
Fixed
1.0000
10.00
12.7500
-273.15

Cu

1.54060
1.54443
1.39225
0.50000

30 mA, 40 kV
XPert MPD
1

200.00
91.00

No
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Spinning No

Main Graphics, Analyze View: (Bookmark 2)

y VoYY y L A A A A A A A A B R Vv oy VY VWYY vy
Counts

Zeplit Y
600

400 —

200

10 20 30 40
Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Peak List: (Bookmark 3)

Standar Pos. [°2Th.]  Height [cts] FWHM Left [°2Th.]  d-spacing [A] ~ Rel. Int. [%]
JCPDS

6.31 6.1615 647.32 0.1338 14.34480 100.00
10.31 10.0740 150.03 0.1338 8.78070 23.18
12.10 11.8135 132.82 0.0836 7.49137 20.52
12.10 12.3786 158.85 0.2342 7.15064 24.54
12.46 12.8277 159.76 0.0836 6.90128 24.68
15.92 15.5457 407.68 0.1004 5.70025 62.98
17.91 17.5661 350.17 0.0836 5.04892 54.10
19.01 18.5843 156.51 0.0836 4.77454 24.18
20.71 20.2250 SeEkds 0.1004 4.39077 51.49
21.67 21.5838 315.49 0.1004 411732 48.74
23.19 22.6349 111.45 0.1338 3.92845 17.22
23.19 23.4785 477.47 0.1004 3.78917 73.76
25.08 24.8768 46.38 0.1338 3.57926 7.16
25.44 25.8495 183.25 0.1004 3.44674 28.31
26.24 26.8410 340.98 0.1171 3.32163 52.68
27.52 27.9033 286.93 0.1004 3.19754 44.33
28.26 28.5609 149.86 0.1338 3.12540 23.15
30.16 29.4360 207.37 0.0836 3.03445 32.04
30.16 29.9057 185.03 0.1673 2.98785 28.58
30.84 30.5361 374.97 0.0669 2.92759 57.93
31.29 31.1844 573.20 0.1004 2.86819 88.55
31.95 32.2002 182.93 0.0836 2.77999 28.26
33.03 33.2182 166.36 0.1673 2.69709 25.70
33.66 33.9114 162.91 0.1506 2.64352 25.17

34.69 34.4598 193.10 0.1506 2.60270 29.83
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35.29
37.82
38.57
41.28
41.28
42.66
42.66
43.51
43.51
46.61
48.03

35.5385
37.6580
39.0521
41.1381
41.6229
42.4008
42.9442
43.2405
43.7537
46.8981
47.4659

38.68
88.51
19.52
59.52
43.39
29.05
48.66
81.76
47.01
24.59
36.80

0.4015
0.2007
0.4015
0.1673
0.1338
0.2676
0.1004
0.1673
0.1004
0.2007
0.2342

2.52614
2.38869
2.30657
2.19430
2.16986
2.13183
2.10611
2.09236
2.06900
1.93735
1.91549
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L.4.3.1 Hasil Karakterisasi FTIR zeolit Y suhu 100 °C
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L.4.3.2 Hasil Karakterisasi FTIR zeolit Y suhu 80 °C L.
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L.4.3.3 Hasil Karakterisasi FTIR zeolit Y suhu 60 °C L.
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Lampiran 5

Hasil Pengolahan Data
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1. Hasil Perbandingan zeolit Y dengan data Collection of Simulated XRD Powder
Patterns for Zeolites.

Nama ZeolitY ZeolitY Zeolit P Zeolit P
Sampel (20) Standar (20) (20) Standar (20)
ZeolitY 6.1426 6.31 24.8610 25.08

variasi suhu 10.0551 10.31
60° 11.7877 12.10
15.5293 15.92

18.5222 19.01

20.2148 20.71

22.6369 23.19

23.4608 23.19

25.5888 25.44

26.8584 26.24

27.5772 27.52

29.4307 30.16

30.5406 30.16

31.1696 31.29

32.1989 31.95

32.8141 33.03

33.8399 33.87

34.3931 34.69

35.4070 35.29

36.9642 36.87

37.5996 37.82

40.2578 40.03

41.0872 41.28

41.5952 41.28

42.8713 42.66

43.6460 43.51

45.4110 44.84

46.8260 46.61

47.4719 48.03

ZeolitY 6.1683 6.31 29.3195 28.26

variasi suhu 9.9986 10.31
80° 11.7690 12.10
15.4466 15.92

17.4318 17.91

18.4521 19.01

20.1712 20.71

22.5772 23.19

23.4163 24.06

24.7361 25.44

25.5466 25.44

26.7643 27.52




27.5350 27.52
30.4285 30.16
31.1479 31.29
32.1967 31.95
32.7624 33.03
33.8053 33.87
34.3613 34.69
35.3545 35.29
36.8544 36.87
37.5274 37.82
40.9822 41.28
41.5938 41.28
42.8429 42.66
43.6839 43.51
46.8103 46.61
47.3573 48.03
49.0731 48.65

2. Menghitung ukuran Kristal zeolit Y
Persamaan Debye-Scherrer
D =(KX) /(P cos 0)
D = Ukuran kristal (nm)
K = Kaonstanta (0,9)
A =Panjang gelombang radiasi (nm)
B =Integrasi luas puncak refleksi (FWHM,radian)
0 =Sudut difraksi dengan intensitas tertinggi, bidang (731)

a. Zeolit Y suhu 60 °C

1. Zeolit Y puncak pertama 2. Zeolit Y puncak kedua

N = 0,15406 nm A = 0,15406 nm
20 = 6,1426 20 = 15,5293
0 = 3,0713 0 = 7,76465
cos® = 0,998563 cos 6 = 0,990831
B = 22 x3,14 = 0,001751 B = 21 x3,14=0,002042
D 0,9 x 0,15406 nm D 0,9 x 0,15406 nm
- 0,001751 x 0,998563 - 0,002042x 0,990831
= 79,299 nm = 68,529 nm
3. Zeolit Y puncak ketiga
s =0,15406 nm
20 =20,2148
0 =10,1074

cos 0 =0,9845



_0,1004

B =0 X 3,14 =0,001751

_0,9x0,15406 nm

"~ 0,001751x 0,9845
= 80,426 nm

b. Zeolit Y suhu 80 °C

1.

Zeolit Y puncak pertama

A = 0,15406 nm
%20 = 6,1683

0 = 3,08415

cos 6 = 0,998552

B = % x 3,14 = 0,002334
D 4 0,9 x 0,15406 nm

0,002334x 0,998552
= 59,492 nm

Zeolit Y puncak ketiga

A =0,15406 nm
20 =20,1712
0 =10,0856

cos 0 =0,984547

B =222 13,14 = 0,002918

_ 09x0,15406 nm
0,002918 x 0,984547

= 48,2610 nm

c. Zeolit Y suhu 100 °C

1.

Zeolit Y puncak pertama

A =0,15406 nm
20  =6,1615

0 =3,08075

cos0  =0,998554

B =22 x3,14 = 0,002334

_ 09x0,15406 nm
0,002334x 0,99854

=59,508 nm

Zeolit Y puncak kedua

A = 0,15406 nm

20 = 15,4466

0 = 77233

cos§ = 0,990928

B = 2= x3,14=0,003209
D - 0,9 x 0,15406 nm

0,003209 x 0,990928

= 43,615 nm

Zeolit Y puncak kedua

A = 0,15406 nm

90 = 155457

0 = 7,77285

cos0 = 0,990812

B = 222 x3,14=0,001751
D 0,9 x 0,15406 nm

B 0,001751x 0,990812

= 79,920 nm
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Zeolit Y puncak ketiga
A =0,15406 nm
20 =20,2250
0 =10,1125

cos 0 =0,984464

_0,1004

B =0 X 3,14 =0,001751

_ 09x0,15406 nm
0,001751 x 0,984464

= 80,427 nm

3. Menghitung % Zeolit Y

a.

Zeolit Variasi suhu 60 °C
% x 100% = 95,65 %
Zeolit Variasi suhu 80 °C
= X 100% = 95,83 %
Zeolit Variasi suhu 100 °C
z—i x 100% = 91,17 %
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Lampiran 6 Dokumentasi Penelitian

1. Lumpur Lapindo setelah
penambahan NaOH

- serarr — 4. Prekursor sebelum sintesis

2. Natrium Silikat

6. Zeolit Y setelah dikeringan

3. Pencucian silika kedua




