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ABSTRAK

Atmajaya, A. T. 2022. Sintesis ZSM-5 Tanpa Pelarut dengan Variasi Waktu
Kristalisasi. Skripsi. Program Studi Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi, Universitas
Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing I: Susi Nurul Khalifah, M.Si;
Pembimbing Il: Lulu’atul Hamidatu Ulya, M.Sc.

Kata Kunci: ZSM-5, Tanpa Pelarut, Waktu Kristalisasi, TEOS

ZSM-5 merupakan salah satu jenis zeolit dengan kadar silika yang tinggi dengan
rasio mol Si/Al antara 10-1000. ZSM-5 dapat disintesis dengan prekursor silika gel dari
TEOS maupun prekursor TEOS secara langsung sebagai sumber silika dan natrium
aluminat sebagai sumber alumina. Metode yang digunakan adalah metode sintesis bebas
pelarut. ZSM-5 disintesis menggunakan metode penggerusan dengan prekursor silika gel
dan TEOS. Sintesis ZSM-5 dilakukan dengan metode penggerusan menggunakan
prekursor TEOS dan sedikit air variasi waktu kristalisasi 12, 24, dan 48 jam.
Karakterisasi dilakukan menggunakan XRD untuk mengetahui terbentuknya ZSM-5 dan
menggunakan SEM untuk mengetahui morfologi sampel.

Sintesis ZSM-5 yang telah dilakukan mendapat hasil bahwa prekursor silika gel
kurang efektif dibandingkan dengan menggunakan TEOS secara langsung. Air dan
penggerusan sangat mempengaruhi terbentuknya kristal ZSM-5 yang ditandai dengan
munculnya peak khas ZSM-5 pada difaktogram. Sintesis ZSM-5 dengan variasi waktu
kristalisasi 12, 24, dan 48 jam memberikan hasil yang sesuai dengan teori yaitu semakin
meningkatnya waktu Kkristalisasi maka prekursor semakin mudah untuk bereaksi sehingga
terbentuk kristal ZSM-5 dengan kristalinitas 0%, 3,07%, dan 27,38%.

Xiv



ABSTRACT

Atmajaya, A. T. 2022. Synthesis of Zsm-5 Without Solvent With Variation of
Crystallization Time. Thesis. Chemistry Study Program, Faculty of Science and
Technology, Maulana Malik Ibrahim State Islamic University Malang. Supervisor I: Susi
Nurul Khalifah, M.Si; Advisor Il: Lulu’atul Hamidatu Ulya, M.Sc.

Keywords: ZSM-5, Free-Solvent, Crystallization Time, TEOS

ZSM-5 is a type of zeolite with high silica content with a Si/Al mole ratio between
10-1000. ZSM-5 can be synthesized with silica gel precursor from TEOS or TEOS
precursor directly as silica source and sodium aluminate as alumina source. The method
used is a solvent-free synthesis method. ZSM-5 was synthesized using the grinding
method with silica gel and TEOS precursors. Synthesis of ZSM-5 was carried out by
grinding method using TEOS precursor and a little water with variations of crystallization
time of 12, 24 and 48 hours. Characterization was carried out using XRD to determine the
formation of ZSM-5 and using SEM to determine sample morphology.

The ZSM-5 synthesis that has been carried out shows that the silica gel precursor is
less effective than using TEOS directly. Water and grinding greatly affect the formation
of ZSM-5 crystals which are indicated by the appearance of a typical ZSM-5 peak on the
difactogram. Synthesis of ZSM-5 with variations of crystallization time of 12, 24, and 48
hours gave results in accordance with the theory, namely the increasing crystallization
time, the easier the precursor to react to form ZSM-5 crystals with crystallinities of 0%,
3.07%, and 27 .38%.

XV



udild\
ol ekl w8y OVt me (wde 09 ZSMS5 (S5 v vy Lo T Ll
s S Al al) L WY dxals LomglgsSlly pslell 207 (LS s L el
Wl s sy ol LAl Gl AL g ese 1Y) Bl YL

.SMLU

TEOS (sl w3 ccvde 09 ZSM-5 iy S LIS

Dol Bd o Sl 0 Ble Bd e o5t s 0 055 52 ZOM-D
FY o DSkl s G e ZSM-5 (S Se v -y e o STAL
Slnglly DSlell juaes Bile il dlisy (TEOS) il gyl )
S5 obdll e e ST Ak s desald Al LS eaS sl
sl ) BLEYL L Leeday ISl (s i o IR ZSM-5
sl Cuosd) sl @ dele $A 9 Y& 9 VY Bl ol c3s 3 oW 3 b
il Laglstyon i) SEM alasanly ZSM-5 6 wusd XRD

il Bl ISt s Gl OF ) (38 oo ¢ sl ZSM-5 s of
s e S S oy s s 8l SShed) sl il sl plasand e
S5 el Jadll bbz e 2308 ZSM-5 as ol s J) ZSM-5 gl
sl ol ¢ abll Wby s asle §A 5 YE 9 \Y oo jskdll 3y OVl o ZSM-5
o ZSM-5 ol [Kas et L) ol o1 e O skl w3y 515 LS
JOYVXA 5 %ov. v 5 %00 uls

XVi



BAB I
PENDAHULUAN
1.1 Latar Belakang

Zeolit merupakan kristal aluminosilikat yang tersusun dari atom silikon dan
aluminium dengan struktur tetrahedral yang dihubungkan oleh oksigen dengan
kation penyeimbang muatan natrium [NaxAlxSinxO2n - mH20]. Zeolit tersusun
dalam struktur tiga dimensi dan mengandung pori-pori dalam urutan dimensi
molekul (0,3-2 nm). Terdapat banyak zeolit yang disintesis secara komersial
dengan berbagai rasio Si/Al dengan struktur dan ukuran pori yang berbeda
sehingga dapat mempengaruhi sifat katalitiknya. Zeolit dapat digunakan dalam
berbagai aplikasi katalitik dan pemisahan karena memiliki luas permukaan yang
tinggi sekitar 300-400 m? g%, stabilitas termal hingga lebih dari 500 °C, dan situs
permukaan reaktif yang dapat disesuaikan (Nada et al., 2019).

ZSM-5 merupakan penyaring molekular aluminosilikat tipe MFI yang
pertama kali dijelaskan oleh Mobil Company pada awal 1970-an, dan digunakan
sebagai katalis industri petrokimia. Zeolit ZSM-5 memiliki lima cincin dan
dicirikan dengan struktur berpori tiga dimensi yang unik, memiliki rasio silika-
alumina yang tinggi, serta sifat pilofilik dan hidrofobik. Zeolit ZSM-5 biasanya
disintesis melalui rute hidrotermal, solvotermal, dan ionotermal dalam autoklaf
tertutup yang membutuhkan pelarut dalam jumlah besar seperti air, alkohol, dan
cairan ionik. Namun, prinsip sintesis tersebut dapat menimbulkan masalah
keamanan lingkungan seperti tekanan autogeneous tinggi, efisiensi energi yang
rendah dan pembentukan limbah yang menyebabkan pencemaran (Fu et al.,

2020).
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Pencemaran lingkungan merupakan salah satu perbuatan yang dapat
merusak bumi yang kita tinggali. Perbuatan merusak bumi telah dilarang oleh
Allah Swt. sebagaimana firman Allah Swt. pada surah Al-Bagarah ayat 11:

V) - Osibiat 52 GG o5 AL Y g s
Artinya: “Dan apabila dikatakan kepada mereka, “Janganlah berbuat kerusakan
di bumi!” Mereka menjawab, “Sesungguhnya kami justru orang-orang yang
melakukan perbaikan.””(Q.S. al-bagarah: 11).
Pada tafsir Ibnu Katsir, dikatakan oleh Ar-Rabi’ bin Anas, Qatadah, dan
Ibnu Juraij, dari Mujahid, ia mengatakan: Mereka sedang berbuat maksiat kepada
Allah, lalu dikatakan kepada mereka,”Janganlah kalian melakukan ini dan itu.”
Maka mereka pun menjawab, “Sesungguhnya kami berada pada jalan hidayah dan
kami pun sebagi orang yang mengadakan perbaikan.” (Katsir, 2004). Tafsir At-
Thabari menguraikan bahwa yang dimaksud dengan membuat kerusakan di muka
bumi adalah melakukan apa yang dilarang oleh Allah dan meninggalkan apa yang
diperintahkan-Nya (Ath-Thabari, 2007). Salah satu perbuatan yang dapat
menyebabkan kerusakan di bumi dan merupakan perbuatan yang dilarang oleh
Allah adalah pencemaran lingkungan.

Pada masalah tersebut, metode bebas pelarut dapat menjadi rute alternatif
yang berguna untuk mensistesis zeolit berkualitas tinggi dan ramah lingkungan.
Pendekatan konvensional untuk mensintesis zeolit, seperti proses hidrotermal,
solvotermal, dan ionotermal, biasanya melibatkan kondisi reaksi yang
menggunakan energi tinggi. Metode ini juga memiliki kelemahan pencemaran
lingkungan karena menghasilkan limbah, kebutuhan energi yang tinggi, dan

masalah keamanan karena tekanan reaksi yang tinggi. Proses sintesis hidrotermal
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tradisional seringkali membutuhkan penggunaan sejumlah besar pelarut
(misalnya, air dan etanol), yang sering menghasilkan kristalisasi zeolit yang tidak
sempurna dengan hasil 80% atau kurang. Hasil tersebut meninggalkan sejumlah
besar limbah cair beracun yang mengandung alkali, silikat dan aluminat, yang
tidak hanya meningkatkan total biaya untuk pemisahan, tetapi juga
mengakibatkan masalah kesehatan dan pencemaran lingkungan. Namun metode
bebas pelarut memiliki beberapa keunggulan dibandingkan dengan metode
sintesis konvensional yaitu dapat meminimalisir penggunaan bahan karena tidak
menggunakan pelarut tambahan, pengurangan polutan, penggunaan energi yang
efisien, menghilangkan produksi air limbah, dan proses yang cepat karena hanya
melibatkan penggerusan dan Kristalisasi pada suhu tinggi yang membuat proses
tersebut lancar (Li et al., 2017; Jia et al., 2018; Javed et al., 2020) .

Zeolit merupakan salah satu bahan kristalin mikropori aluminosilikat yang
memiliki beberapa sifat tertentu, seperti keasaman yang kuat, pertukaran ion dan
selektivitas bentuk, dan telah banyak digunakan sebagai katalis industri dan
adsorben. Dibandingkan dengan metode hidrotermal tradisional, yang melibatkan
proses dan reaksi sol-gel pada suhu tinggi dan tekanan tinggi, transformasi silikat
padat atau gel aluminosilikat menjadi zeolit dianggap lebih efisien dan selektif.
Dry Gel Conversion (DGC) adalah contoh pertama dari reaksi keadaan padat
untuk sintesis zeolit, yang mencakup dua rute penting yaitu Vapo-phase Transport
(VPT) dan steam-assisted conversion (SAC). Sebenarnya, proses sol-gel adalah
langkah kunci pertama dalam DGC untuk mendapatkan gel kering aktif dengan
dehidrasi, dan uap pada suhu tinggi diperlukan untuk menginduksi kristalisasi gel

kering, terutama karena air dapat sangat mempromosikan hidrolisis dan penataan
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ulang prekursor silikon dan aluminium untuk membentuk kerangka zeolit. Oleh
karena itu, DGC pada prinsipnya bukanlah metode sintesis bebas pelarut yang
sebenarnya. Air dalam gel basah dan produk akhir zeolit harus dihilangkan untuk
mendapatkan bubuk kering, sehingga beberapa limbah yang mengandung
template organik atau NaOH mau tidak mau diproduksi dalam sintesis DGC (Luo,
2017).

Proses sintesis ZSM-5 dengan bebas pelarut dipengaruhi oleh waktu
kristalisasi. Penelitian terdahulu memberikan asumsi bahwa lama waktu
kristalisasi dapat mempengaruhi hasil dari sintesis ZSM-5. Nada et al. (2019)
telah mensintesis ZSM-5 dengan variasi waktu kristalisasi 4 jam, 6 jam, 10 jam,
18 jam, dan 22 jam pada suhu 180 °C dengan metode penggerusan. Indentifikasi
dilakukan menggunakan XRD dan menghasilkan asumsi bahwa produk ZSM-5
terbentuk pada waktu 6 jam, 10 jam, 18 jam, dan 22 jam sesuai dengan
difaktogram ZSM-5. Nada et al. (2019) melanjutkan penelitiannya dengan
melakukan sintesis zeolit ZSM-5 dengan variasi waktu kristalisasi 24 jam, 48 jam,
dan 72 jam pada suhu 180 °C dan memperoleh asumsi bahwa pada 24 jam
terbentuk kristalinitas relatif produk sebesar 68%. Sedangkan pada 48 jam dan 72
jam terbentuk kristalinitas relatif produk sebesar 95% dan 93% masing-masing.
Prasetyoko et al. (2010) juga melakukan sintesis ZSM-5 dengan variasi waktu 12
jam, 24 jam, 48 jam, dan 96 jam dengan suhu 150 °C dengan metode hidrotermal
yang memperoleh asumsi pada waktu 12 jam tidak terbentuk ZSM-5. Pada waktu
12 jam menuju 24 jam terjadi pertumbuhan ZSM-5 yang sangat cepat. Namun,
pada waktu 24 jam hingga 96 jam pertumbuhan hanya terjadi secara konstan.

Karimi et al. (2012) melakukan sintesis ZSM-5 dengan variasi waktu 0 jam, 72
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jam, 96 jam, dan 120 jam menggunakan suhu 175 °C dengan metode hidrotermal
yang memperoleh asumsi pada waktu 0 jam tidak terbentuk ZSM yang ditandai
dengan tidak munculnya peak khas ZSM-5 di dalam hasil XRD. Namun, pada
waktu 72 jam, 96 jam, dan 120 jam muncul peak khas ZSM-5 yang menandakan
bahwa ZSM-5 telah terbentuk. Pada waktu O jam tidak terdapat kristalinitas,
sedangkan pada waktu 72 jam, 96 jam, dan 120 jam diperoleh persentasi
kristalinitas sebesar 73%, 87%, dan 96% masing-masing.

Penelitian yang telah dilakukan menunjukkan bahwa waktu Kristalisasi
dapat mempengaruhi pembentukan kristal ZSM-5. Sehingga pada penelitian
sintesis zeolit ZSM-5 ini menggunakan metode bebas pelarut (solvent free)
dengan variasi waktu kristalisasi variasi 24 jam, 48 jam, dan 72 jam dengan
reaktan yang digunakan adalah tetraetil ortosilikat (TEOS) sebagai sumber silikon
(Si) yang diubah terlebih dahulu menjadi silika gel dan sodium aluminat
(NaAlO2) sebagai sumber aluminium (Al). Hasil kristal zeolit tersebut
dikarakterisasi menggunakan XRD (X-Ray Diffraction) untuk mengetahui tingkat
kristalinitas dan kemurnian ZSM-5 serta SEM (Scanning Electron Microscopy)

untuk mengetahui morfologi dan topografi dari sampel.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang yang telah diuraikan, rumusan masalah pada
penelitian ini adalah bagaimana karakter hasil sintesis ZSM-5 tanpa pelarut

(solvent free) dengan variasi waktu kristalisasi ?



1.3 Tujuan
Tujuan pada penelitian ini adalah untuk mengetahui karakter hasil sintesis

ZSM-5 tanpa pelarut (solvent free) dengan variasi waktu kristalisasi.

1.4 Batasan Masalah

1. Sumber silica yang digunakan dalam sintesis zeolit ZSM-5 berasal
dari tetraetil ortosilikat.

2. Sumber Aluminium yang digunakan dalam sintesis zeolit ZSM-5
berasal dari sodium aluminat.

3. Parameter yang digunakan adalah variasi waktu kristalisasi 12;24; dan
48 jam

4.  Karakterisasi yang digunakan pada hasil sintesis zeolit adalah XRD,
SEM.

5. Rasio molar Si/Al pada penelitian ini adalah 20 mol.

1.5 Manfaat Penelitian
1.5.1 Bagi Penulis

Dapat mengetahui hubungan antara ilmu Kimia secara teoritis dan praktis,
khusunya pada sintesis dan karakterisasi zeolit ZSM-5 dari tetraetil ortosilikat dan

sodium aluminat selama proses penelitian.

1.5.2 Bagi Masyarakat dan Pembaca
Dapat memberikan informasi tentang proses sintesis zeolit ZSM-5 seperti:

1. Mengetahui proses sintesis zeolit ZSM-5 melalui metode bebas pelarut.
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2. Mengetahui waktu kristalisasi optimal dalam proses sintesis zeolit ZSM-5

melalui metode bebas pelarut.



BAB I
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Zeolit

Zeolit merupakan mineral yang terdiri dari kristal alumiosilikat terhidrasi
yang mengandung kation alkali atau alkali tanah dalam kerangka tiga dimensinya.
Zeolit pertama kali ditemukan pada tahun 1756 oleh Cronstedt, ahli mineral dari
Swedia (Happy & Andinar, 2010) yang menggambarkan zeolit sebagai "batu
mendidih”. Oleh karena itu, kata zeolit berasal dari kata Yunani “zeo “ (mendidih)
dan “lithos* (batu). Pada tahun 1862, St. Claire Deville mencoba mensintesis
zeolit di laboratorium. Namun, sintesis awal yang paling berpengaruh terhadap
industri dibuat oleh Milton dan Breck di Union Carbide pada 1950-an. Mereka
mengembangkan Kristalisasi gel reaktif, yang saat ini dianggap sebagai metode
sintesis standar untuk zeolit. Prosedur tersebut mengarah pada penemuan zeolit A
dan X yang kaya aluminium (Al). Breck selanjutnya mengklaim penemuan zeolit
Y pada tahun 1964. Zeolit Y merupakan bahan yang sangat luar biasa karena
banyak digunakan dalam perengkahan katalitik fluida yang merupakan katalis
zeolit yang paling banyak dikonsumsi. Pada tahun 1969, ZSM-5, zeolit silika
tinggi, disintesis untuk pertama kalinya oleh Argauer dan Landolt. (Zimmermann
& Haranczyk, 2016). ZSM-5 luar biasa karena (mungkin) katalis zeolit yang
diimplementasikan dalam jumlah terbesar dalam berbagai proses (Liu et al.,
2012).

Seiring bertambahnya waktu, banyak jumlah bahan zeolit yang baru dan
beberapa di antaranya menunjukkan struktur umum yang sama sehingga hanya

berbeda pada komposisinya. Oleh karena itu, muncul kebutuhan untuk
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mengkategorikan dan mengkelompokkan bahan zeolit yang berbeda sehingga
terbentuk konsep kerangka kerja (framework type). Jenis kerangka terdiri dari
semua bahan yang blok bangunan utamanya (biasanya TOs tetrahedral)
dihubungkan dengan cara yang sama; yaitu material dengan topologi yang sama.
Misalnya, ZSM-5 dan silikat dapat mengasumsikan komposisi yang sangat
berbeda (Si/ Al: 2,7 vs o), tetapi keduanya termasuk dalam tipe kerangka kerja
MFI. Setiap jenis kerangka diberi kode tiga huruf berdasarkan nama bahan
pertama yang memiliki jenis kerangka yang dimaksud. Misalnya, kode MFI
berasal dari bahan ZSM-5 karena merupakan singkatan dari “Zeolite Socony

Mobil five” (Zimmermann & Haranczyk, 2016).

Gambar 2.1 Struktur Kerangka Zeolit (Zimmermann & Haranczyk, 2016)

Banyaknya jumlah zeolit merupakan salah satu hasil dari usaha para ilmuan
dalam mengerjakan tugasnya, yaitu melakukan penelitian. Sebagai seorang ilmuan
sudah menjadi tugas kita untuk melakukan percobaan agar semua orang dapat

memperlajari dan memperoleh manfaat dari penelitian yang dilakukan. Allah Swt.
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juga memerintahkan kita untuk melakukan percobaan yaitu berfikir yang
dijelaskan dalam ayat dibawah ini.

Vo = S U Y e B ot ol wpaed gls o 8y
Artinya: “Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan pergantian
malam dan siang terdapat tanda-tanda (kebesaran Allah) bagi orang yang
berakal,” (Q.S. Al-Imran: 190).

Ayat tersebut menguraikan sekelumit ciptaan Allah serta memerintahkan
agar manusia memikirkannya. Hukum-hukum alam yang melahirkan kebiasaan-
kebiasaan, pada hakikatnya ditetapkan dan diatur oleh Allah. Salah satu bukti
kebenaran hal tersebut adalah mengundang manusia untuk berfikir, karena
sesungguhnya dalam penciptaan, yakni kejadian benda-benda angkasa seperti
matahari, bulan dan jutaan gugus bintang-bintang yang terdapat di langit atau
dalam pengaturan sistem kerja langit yang sangat teliti serta kejadian dan
perputaran bumi dan porosnya, yang melahirkan silih bergantinya malam dan
siang perbedaannya baik dalam masa, maupun dalam panjang dan pendeknya
terdapat tanda-tanda kemahakuasaan Allah bagi ulul albab. Ulul Albab adalah
orang-orang yang memiliki akal yang murni, yang tidak diselubungi oleh “kulit”,
yakni kabut ide, yang dapat melahirkan kerancuan dalam berpikir (Shihab, 2002).
Oleh karena itu, seorang peneliti harus memiliki tujuan yang dapat memberikan
manfaat bagi semua orang tanpa adanya tujuan lain demi mencapai keuntungan
diri sendiri.

Pada tafsir Ibnu Katsir, Al-Hasan Al-Bashri berkata: “Berfikir sejenak lebih
baik dari bangun shalat malam” (Katsir, 2004). Kata tersebut merupakan suatu

gambaran besar tentang pentingnya berfikir bagi kita. Bukan berfikir sesuatu yang
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tidak penting tetapi berfikir tentang ilmu yang bermanfaat dan berguna bagi orang
lain.

Zeolit merupakan kristal aluminosilikat yang tersusun dari atom silikon dan
aluminium dengan struktur tetrahedral yang dihubungkan oleh oksigen dengan
kation penyeimbang muatan natrium [NaxAlLSinxO2n" mH20] (Nada et al., 2019).
Karakteristik umum dari sebuah zeolit adalah memiliki 3-dimensi, 4-struktur
kerangka penghubung dari TO4 tetrahedral (unit bangunan dasar), dimana T
adalah kation yang terkoordinasai secara tetrahedral (T = Si atau Al). Zeolit
digunakan sebagai pengemban karena struktur kristalnya berpori dan memiliki
luas permukaan yang besar, tersusun oleh kerangka silika—alumina (Happy &
Andinar, 2010).

Salah satu tipe kerangka kerja zeolit adalah MFI yang berasal dari bahan
ZSM-5 |Nax(H20)16|[AlxSigs-xO192]. Struktur kerangka zeolit ZSM-5 dapat
dijelaskan dengan sebuah subunit dan kerangka yang berulang. Struktur zeolit ini

terdiri dari unit pentasil [5%] yang digabungkan sehingga menjadi cincin pentasil.

(@) (b)

Gambar 2.2 (a) Pentasil Unit [5%] dan (b) Pentasil Chain (Cejka et al., 2007)

Kemudian cerminan dari rantai tersebut dihubungkan dengan jembatan
oksigen untuk membentuk lembaran bergelombang dengan lubang 10 cincin

(misalnya, lembaran abu-abu tegak lurus terhadap x pada gambar). Setiap lembar
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dihubungkan oleh jembatan oksigen ke lembar berikutnya untuk membentuk
struktur 3 dimensi. Lembar yang berdekatan terhubung satu sama lain oleh pusat
inversi yang mengasilkan saluran 10 cincin lurus sejajar dengan sumbu y, dan

saluran 10 cincin sinusoidal tegak lurus dengan sumbu x.

Gambar 2.3 Struktur ZSM-5 (Cejka et al., 2007)

Bukaan pori 10 cincin sangat baik digunakan untuk adsorpsi dan katalisis.
Oleh karena itu, ZSM-5 banyak digunakan dalam aplikasi proses kilang dan
petrokimia (Cejka et al., 2007).

ZSM-5 mengkristal dalam system ortorombik ideal dengan space group
Pnma dan konstanta kisi a = 20,1; b = 19,9; dan ¢ = 13,4 A. Sel unit-nya
mengandung NanAlnSigs-nO192.16H20, dimana n < 27 dan biasanya sekitar 3.
Kepadatan kerangka Si + Al per 1000 A adalah 17,9 yang dibandingkan dengan
17,2 untuk modernit, 17,3 untuk dachiardite dan 17,7 untuk ferreite (Kokotailo et

al., 1978).
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Zeolit memiliki beberapa sifat-sifat sebagai berikut (Saputra, 2006).
1.  Sifat Katalis
Zeolit sebagai katalis hanya mempengaruhi laju reaksi tanpa
mempengaruhi kesetimbangan reaksi karena mampu menaikkan
perbedaan lintasan molekuler dari reaksi yang terjadi. Katalis berpori
dengan pori-pori yang sangat kecil akan memuat molekul-molekul
kecil tetapi mencegah molekul besar masuk. Zeolit dapat menjadi
katalis yang shape-selective dengan tingkat transisi selektifitas atau
dengan pengeluaran reaktan pada dasar diameter molekul. Zeolit
mampu menjadi katalis asam dan dapat digunakan sebagai pendukung
logam aktif atau sebagai reagen, serta dapat digunakan dalam katalis
oksida.
2. Sifat Pertukaran lon
Tipe pertukaran ion dilakukan dalam kondisi isotermis. Kondisi
isotermis dari empat ion univalen yaitu Ag*, K* Li*, dan Ca?",
menunjukkan variasi dalam kisaran selektifitas yaitu dari selektifitas
tinggi untuk Ag* hingga ke rendah untuk Li*, untuk ion seperti K",
nilainya berkisar dari negatif hingga positif. Dalam kasus lain seperti
Ca?*, isotermis tidaklah menghilangkan batas teoritis dari substitusi
yang lengkap pada tingkat yang paling rendah. Tipe isotermis ini
dijumpai pada zeolit Y untuk kation yang jarang. Operasi pertukaran
ion dapat dilakukan dalam kondisi setimbang. Keseimbangan antara
larutan dengan zeolit dinyatakan ZaB (Z)zb + ZbA (S)zb = ZaB (S)zb

+ ZbA (2)za.
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3. Sifat Penyerapan dan Penyaringan lon
Unsur-unsur kimia yang memiliki diameter kinetik yang terlalu
besar membuat unsur-unsur Kimia ini tidak dapat melewati pori-pori
zeolit, sehingga secara efektif unsur-unsur ini tersaring, hal ini
kemudian digunakan sebagai separasi molekul berdasarkan atas
ukuran dan bentuk. Afinitas dari masing-masing jenis molekul yang
dapat tertangkap dalam ronga-rongga yang ada dalam zeolit
bergantung pada lingkup elektroniknya. Medan elektrostatik yang kuat
yang ada di dalam rongga-rongga zeolit menghasilkan interaksi yang
sangat kuat dengan molekul polar seperti air. Molekul nonpolar juga
dapat diserap dengan kuat berkaitan dengan tenaga polarisasi dari
medan listrik yang ada. Sehingga separasi dapat dilakukan oleh zeolit.
Berdasarkan sifat-sifat yang telah dijelaskan maka zeolit memiliki beberapa
manfaat yaitu sebagai penyaring molekul, penukaran ion, penyaring bahan, dan

katalisator (Nurropiah et al., 2015).

2.2 Sintesis ZSM-5

Sintesis ZSM-5 Tanpa Pelarut Menggunakan Variasi Waktu Kristalisasi
pada penelitian kali ini menggunakan sumber Silika yang berasal dari TEOS
(Tetraetilorthosilikat) dan menggunakan sumber Aluminium yang berasal dari
NaAIlO. (Natrium Aluminat). Terdapat beberapa faktor yang dapat mempengaruhi

hasil sintesis ZSM-5 sebagai berikut.
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1. Template

Molekul template memainkan peran kunci dalam sintesis zeolit

silikat tinggi (MFI). Karimi et al. (2012) melakukan sintesis ZSM-5
dengan variasi template yang berbeda. Diperoleh hasil bahwa sintesis
yang dilakukan tanpa menggunakan template tidak memunculkan peak
khas ZSM-5 pada difaktorgam XRD. Sedangkan, sintesis yang dilakukan
menggunakan template memperoleh hasil XRD yang memunculkan peak

khas ZSM-5.
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Gambar 2.4 Hasil XRD Sintesis ZSM-5 dengan Variasi Rasio TPA/Si
(Karimi et al., 2012)
2. Waktu aging
Waktu aging dapat mempengaruhi pola kristalisasi dan sifat Zeolit
ZSM-5. Waktu aging dalam suatu reaksi dapat memperpendek durasi

periode induksi dan seluruh proses kristalisasi, serta perbedaan distribusi
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ukuran kristal pada produk akhir menghilang (Alipour et al., 2014). laju
kristalisasi dengan aging lebih cepat dan kristal lebih kecil daripada
tanpa perlakuan aging. Secara umum, aging pada suhu rendah
mendorong proses nukleasi dan meningkatkan jumlah inti dalam sistem
sintesis karena memberikan waktu yang dibutuhkan untuk mencapai
pembentukan inti dengan pelarutan bubuk silika halus, yang mengarah

pada pembentukan kristal yang lebih kecil (Cheng et al., 2008).
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Gambar 2.5 Hasil XRD Sintesis ZSM-5 dengan Variasi Waktu Aging
(Cheng et al., 2008)
3. Waktu Kristalisasi

Waktu kristalisasi sangat mempengaruhi hasil sintesis. Nada et al.

(2019) telah mensintesis ZSM-5 dengan variasi waktu kristalisasi 4 jam,

6 jam, 10 jam, 18 jam, dan 22 jam pada suhu 180 °C dengan metode
penggerusan. Indentifikasi dilakukan ~menggunakan XRD dan
menghasilkan asumsi bahwa produk ZSM-5 terbentuk pada waktu 6 jam,

10 jam, 18 jam, dan 22 jam sesuai dengan difaktogram ZSM-5.
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Gambar 2.6 Hasil XRD Sintesis ZSM-5 dengan Variasi Waktu
Kristalisasi (Nada et al., 2019)

Pada hasil karakterisasi menggunakan SEM diperoleh agregat
partikel tampak lebih besar mendekati 10 um untuk hasil reaksi selama 6

jam dan menjadi lebih kecil setelah dipanaskan selama 18 jam.

Gambar 2.7 Hasil SEM Sintesis ZSM-5 dengan Variasi Waktu
Kristalisasi: (A) 22 jam, (B) 18 jam, (C) 10 jam, dan (D) 6 jam (Nada
etal., 2019)
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Hal tersebut menunjukkan bahwa terjadi pertumbuhan dari partikel

besar yang bergabung menjadi praktikel kristal ZSM-5 yang lebih kecil.

. Suhu Kiristalisasi

Suhu kristalisasi dapat mempengaruhi hasil sintesis, berdasarkan
penelitian yang dilakukan oleh Chen et al. (2018) mensintesis ZSM-5
dengan suhu kristalisasi 80; 100;120; 140 dan 160 °C. hasil XRD
menunjukkan bahwa pada suhu 80 °C produk khas ZSM-5 masih belum
terbentuk. Ketika suhu dinaikkan menjadi 100 °C maka produk ZSM-5
sudah mulai terbentuk dan apabila suhu terus dinaikkan hingga 160 °C

maka intensitas khas produk ZSM-5 semakin kuat.

N 160°C_ZSM-3 zeolite
140°C ZSM-5 zeolite

* 120°C_ZSM-5 zeolite
ﬁﬂ 100°C_ZSM-5 zeolite
Mo

“ 80°C_AI(OH),

1 1 1 1
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20/ (@)

Intensity(a.u.)

Gambar 2.8 Hasil XRD Sintesis ZSM-5 dengan Variasi Suhu
Kristalisasi (Chen et al., 2018)
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2.3 Karakterisasi
2.3.1 Karakterisasi Menggunakan X-Ray Diffraction (XRD)

Sinar-X merupakan radiasi gelombang elektromagnetik dangan panjang
gelombang sekitar 1 AO, berada di antara panjang gelombang sinar gamma (y) dan
sinar ultraviolet. Sinar-X dihasilkan jika elektron berkecepatan tinggi menumbuk
suatu logam target.Sinar-X yang diperoleh memberikan intensitas puncak tertentu
yang bergantung pada kebolehjadian transisi elektron yang terjadi. Transisi Ka
lebih mungkin terjadi dan memiliki intensitas yang lebih tinggi daripada transisi
KB, sehingga radiasi Ka yang digunakan untuk keperluan difraksi sinarX. Sinar-X
juga dapat dihasilkan oleh proses perlambatan elektron pada saat menembus
logam sasaran. Proses per lambatan ini menghasilkan sinar-X yang biasa disebut
sebagai radiasi putih. Terdapat bentuk dasar yang terbentuk oleh radiasi putih dan
puncak khas tajam yang bergantung pada kuantisasi transisi electron (Sari, 2016).

Apabila suatu bahan dikenai sinar-X maka intensitas sinar-X yang
ditransmisikan lebih kecil dari intensitas sinar datang. Hal ini disebabkan adanya
penyerapan oleh bahan dan juga penghamburan oleh atom-atom dalam material
tersebut. Berkas sinar yang dihantarkan tersebut ada yang saling menghilangkan
karena fasenya berbeda dan ada juga yang saling menguatkan karena fasenya
sama (Sari, 2016).

Berkas sinar-X yang saling menguat kan disebut sebagai berkas difraksi. Per
syaratan yang harus dipenuhi agar berkas sinar-X yang dihamburkan merupakan
berkas difraksi dikenal sebagai Hukum Bragg. Menurut Bragg berkas yang
terdifraksi oleh kristal terjadi jika pemantulan oleh bidang sejajar atom

menghasilkan interfensi konstruktif. Pemantulan sinar-X oleh sekelompok bidang
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paralel dalam kristal pada hakekatnya merupakan gambaran dari difraksi atom-
atom kristal. Interfensi konstruktif terjadi jika selisih lintasan antara dua sinar
yang berurutan merupakan kelipatan panjang gelombangnya (A) sehingga dapat
dinyatakan pada persamaan matematis hukum Bragg sebagai berikut: NA = 2dhkl
sing n adalah bilangan bulat, d merupakan jarak antar bidang, 6 adalah sudut
antara sinar datang dengan bidang kristal dan A adalah panjang gelombang sinar
X. Berdasarkan persamaan matematis hukum Bragg tersebut, syarat terjadinya

peristiwa difraksi adalah A<2d (Omar, 1993).
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Gambar 2.9 Hasil XRD dari ZSM-5

Berdasarkan hasil kromatogram tersebut, dapat diketahui bahwa Puncak
intensitas tertinggi pada 26 = 8 dan 23 merupakan ciri khas dari ZSM-5 (Thomas,

dkk., 2015),
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2.3.2 Karakterisasi Menggunakan Scanning Electron Microscope (SEM)
Mikroskop pemindai elektron atau Scanning Electron Microscope (SEM)
merupakan mikroskop elektron yang dapat mengamati obyek secara tiga dimensi.
SEM dapat digunakan untuk mengamati permukaan sel atau struktur mikroskopik
lainnya. Pada prinsipnya SEM mendeteksi 2 macam elektron, yaitu elektron
sekunder (secunder electron) atau elektron pantul (backscattered electron) yang
muncul dari permukaan sampel ketika permukaan sampel dipindai dengan sinar
elektron. Elektron sekunder selanjutnya diperkuat sinyalnya dan besarnya elektron
ditampilkan pada layar monitor. Sampel yang digunakan pada SEM tidak perlu
ditipiskan seperti pada TEM, karena itu SEM dapat digunakan untuk melihat

obyek dari sudut pandang 3 dimensi (Setianingsih, 2017).

Gambar 2.10 Morfologi ZSM-5 diamati menggunakan SEM dengan
perbesaran 10.000 kali sampel ZSM-5 (Hartanto dkk., 2017)

Berdasarkan hasil penelitian yang dilakukan oleh Hartanto,dkk (2017)
didapatkan pengamatan sampel SEM ZSM-5, adanya Kkristal persegi panjang

berukuran 9.61 x 3.8 x 1.3 um.



BAB I
METODE PENELITIAN
3.1 Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini dilakukan pada bulan Januari 2022 hingga Maret 2022 di
Laboratorium Kimia Anorganik Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim
Malang. Jadwal kegiatan dapat dilihat pada Tabel 3.1. Karakterisasi dilakukan di

Institut Teknologi Sepuluh Nopember Surabaya.

Tabel 3.1 Jadwal Kegiatan Penelitian

No. Kegiatan Waktu/Tanggal
1 Sintesis ZSM-5 metode penggerusan dengan 24 Januari — 2 Februari
' precusor silica gel 2022

Karakterisasi XRD di Institut Teknologi

2 Sepuluh Nopember Surabaya 4 Februari 2022
Sintesis ZSM-5 metode penggerusan 10 Februari — 17 Februari
dengan precusor TEOS tanpa aquades 2022
Karakterisasi XRD di Institut Teknologi 18 Februari 2022
Sepuluh Nopember Surabaya
Sintesis ZSM-5 dengan precusor TEOS 21 Februari — 25 Februari
5.
dengan penambahan aquades 2022
6. Karakterisasi XRD di Institut Teknologi 28 Februari 2022
Sepuluh Nopember Surabaya
Sintesis ZSM-5 meto_de _penggerusan dengan 4 Maret — 18 Maret 2022
precusor TEOS variasi lama pengovenan
8. Karakterisasi XRD di Institut Teknologi 21 Maret 2022
Sepuluh Nopember Surabaya
9. Karakterisasi SEM di PT. Cipta Mikro 20 Juni 2022

Material

22
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3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat
Alat yang digunakan selama proses penelitian adalah alu dan mortar,
autoklaf berlapis teflon, stirrer, beaker glass, gelas arloji, cawan penguap, oven,

tanur, saptula, neraca analitik, alat instrumen XRD.

3.2.2 Bahan
Bahan yang digunakan selama  proses  penelitian  adalah
tetraethylortosilicate (TEOS 98% CgaA), HCI 37%, NH4sOH 25% (Emsure), Na

AlO; (SIGMA-ALDRICH), TPABr, aquades dan NaOH (Emsure).

3.3 Rancangan Penelitian

Penelitian ini dilakukan untuk mensintesis ZSM-5 menggunakan metode
penggerusan dan hidrotermal sebagai perbandingan keefektifan metode. Metode
penggerusan dilakukan dengan menggunakan dua prekursor yaitu silika gel dan
TEOS. Sintesis ZSM-5 dengan prekursor silika gel dilakukan berdasarkan metode
Da Silva, dkk., (2019) dimana mulanya TEOS dipreparasi hingga menjadi silika
gel. Silika gel kemudian dicampurkan dengan NaAlO2, TPABr dan NaOH untuk
digerus selama 60 menit. Setelah digerus, dilakukan proses pemeraman dengan
variasi 0 dan 7 hari. Padatan hasil penggerusan dimasukkan ke dalam autoklaf
berlapis teflon dan di kristalisasi pada suhu 180°C selama 24 jam. Kemudian
dilakukan proses kalsinasi pada suhu 550°C selama 6 jam.

Sintesis ZSM-5 juga dilakukan dengan prekursor TEOS. Terdapat dua

variasi metode yaitu dengan penggerusan dan tanpa penggerusan. Metode tanpa



24
penggerusan dilakukan dengan mencampurkan TEOS, NaAlO,, TPABr dan
NaOH menggunakan magnetic stirrer selama 24 jam dengan variasi ditambah
aquades dan tanpa aquades. Hasil pencampuran dimasukkan ke dalam autoklaf
berlapis teflon dan dikristalisasi pada suhu 180°C selama 24 jam. Metode dengan
penggerusan dilakukan dengan mencampurkan TEOS, NaAlO,, TPABr, NaOH
dan aquades dengan magnetic stirrer selama 24 jam. Padatan yang diperoleh
digerus selama 60 menit. Serbuk putih yang didapat dikristalisasi pada suhu
180°C dengan variasi waktu 12 jam, 24 jam, dan 48 jam. Kemudian dilakukan

proses kalsinasi pada suhu 550°C selama 6 jam.

Tabel 3.2 Rincian sampel pada setiap variasi sintesis ZSM-5

Lama Sumber Waktu Suhu

- . ... Keterangan
Penggerusan Silika  Kiristalisasi Kristalisasi g

Pengaruh prekursor silika dan penambahan aquades

A 0 Menit TEOS 24 Jam 180°C Aquades

B 60 Menit TEOS 24 Jam 180°C Tanpa Aquades

C 60 Menit Silika Gel 24 Jam 180°C Tanpa Aquades
Pengaruh waktu kristalisasi dan lama penggerusan

D 60 Menit TEOS 48 Jam 180°C Aquades

E 60 Menit TEOS 24 Jam 180°C Aquades

F 60 Menit TEOS 12 Jam 180°C Aquades

Karakterisasi pada produk dilakukan menggunakan XRD (X-Ray
Diffraction) untuk mengetahui tingkat kristalinitas dan kemurnian produk hasil
sintesis dan SEM (Scanning Electron Microscopy) untuk mengetahui morfologi
dan topografi dari sampel. Rincian sampel yang disintesis dapat dilihat pada Tabel

3.2.
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3.4 Tahapan Penelitian
Tahapan penelitian pada penelitian ini adalah:
1. Sintesis ZSM-5 metode penggerusan dengan prekursor silika gel
2. Sintesis ZSM-5 metode penggerusan dengan prekursor TEOS
3. Sintesis ZSM-5 dengan penambahan Aquades menggunakan prekursor
TEOS
4. Sintesis ZSM-5 metode penggerusan dengan penambahan Aquades

menggunakan prekursor TEOS variasi waktu kristalisasi

3.5 Prosedur Penelitian
3.5.1 Sintesis ZSM-5 metode penggerusan dengan prekursor silika gel

Silia gel merupakan sumber silika yang disintesis dengan proses sol-gel.
Silika gel disintesis dengan mencampurkan TEOS 98% sebanyak 9 mL dengan
asam klorida 37% 0,4175 mL pada lemari asap. Kemudian diaduk dengan
magnetik stirrer dengan kecepatan 300 rad/menit selama 15 menit hingga
homogen. Kemudian ditambahkan NHsOH sebanyak 0,3 mL pada lemari asap.
Larutan ditutup dengan aluminium foil dan diaduk kembali dengan magnetik
stirrer selama 10 menit atau hingga terbentuk gel berwarna putih. Gel tersebut
kemudian dimasukkan ke dalam cawan dan dioven pada suhu 110°C selama 1 jam
hingga silika gel kering.

Sumber silika dan alumina pada sintesis ZSM-5 adalah silika gel dan
natrium aluminat (NaAlO2). Mula-mula, sebanyak 3 gram silika gel dimasukkan
ke dalam mortar. Kemudian ditambahkan sebanyak 0,205 gram NaAlO; dan 2

gram natrium hidroksida (NaOH) serta 0,75 gram TPABr. Setelah semuanya
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tercampur, dilakukan penggerusan selama 60 menit. Kemudian campuran tersebut
dipindahkan ke dalam autoclave berlapis teflon, disegel dan ditutup dan
dimasukkan ke dalam oven pada suhu 180°C selama 24 jam. Produk yang
terbentuk dikalsinasi pada suhu 550°C selama 6 jam sampai diperoleh produk
akhir ZSM-5 tanpa template TPABr di pori-porinya. Hasil Sintesis dikarakterisasi

menggunakan instrumen XRD.

3.5.2 Sintesis ZSM-5 Metode Penggerusan dengan Prekursor TEOS

Sintesis ZSM-5 dengan prekursor TEOS dilakukan dengan mencampurkan
9 mL TEOS, 0,75 gram TPABTr, 2 gram NaOH dan 0,205 gram NaAlO; ke dalam
beaker glass. Pencampuran dilakukan dengan magnetic stirrer selama 24 jam.
Larutan yang diperoleh kemudian digerus menggunakan mortar selama 1 jam.
Padatan tersebut kemudian dikristalisasi pada suhu 180°C selama 24 jam. Produk
yang diperoleh kemudian dikalsinasi pada suhu 550°C selama 6 jam. Kemudian

dilakukan karakterisasi pada produk menggunakan XRD.

3.5.3 Sintesis ZSM-5 dengan penambahan aqudes menggunakan prekursor
TEOS

Sintesis ZSM-5 dengan prekursor TEOS dilakukan dengan mencampurkan
9 mL TEOS, 0,75 gram TPABr, 2 gram NaOH, 0,205 gram NaAlO: dan 4 tetes
aquades ke dalam beaker glass. Pencampuran dilakukan dengan magnetic stirrer
selama 24 jam. Padatan tersebut kemudian dikristalisasi pada suhu 180°C selama
24 jam. Produk yang diperoleh kemudian dikalsinasi pada suhu 550°C selama 6

jam. Kemudian dilakukan karakterisasi pada produk menggunakan XRD.
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3.5.4 Sintesis ZSM-5 metode penggerusan menggunakan prekursor TEOS
dengan aquades variasi waktu kristalisasi

Sintesis ZSM-5 dengan prekursor TEOS dilakukan dengan mencampurkan

9 mL TEOS, 0,75 gram TPABr, 2 gram NaOH, 0,205 gram NaAlO2 dan 4 tetes

aquades ke dalam beaker glass. Pencampuran dilakukan dengan magnetic stirrer

selama 24 jam. Larutan yang diperoleh kemudian digerus menggunakan mortar

selama 1 jam. Padatan tersebut kemudian dikristalisasi pada suhu 180°C dengan

variasi waktu 12 jam, 24 jam, dan 48 jam. Produk yang diperoleh kemudian

dikalsinasi pada suhu 550°C selama 6 jam. Kemudian dilakukan karakterisasi

pada produk menggunakan XRD.

3.5.5 Karakterisasi
3.5.5.1 Karakterisasi menggunakan XRD (X-Ray Diffraction)

Karakterisasi menggunakan XRD dilakukan pada semua sampel produk
hasil sintesis ZSM-5. Mulanya, cuplikan sampel dihaluskan hingga menjadi
serbuk halus, kemudian di press dengan alat press. Sampel yang telah halus
ditempatkan pada sampel holder dan disinari dengan sinar-X dengan radiasi Cu
Ka pada A sebesar 1,541 A, voltase 40 kV, arus 30 mA, sudut 26 sebesar 5 — 60°

dan kecepatan scan 0,02°/detik.

3.5.5.2 Karakterisasi menggunakan SEM (Scanning Electron Microscopy)
Karakterisasi menggunakan SEM dilakukan pada semua sampel produk
hasil sintesis ZSM-5 dengan variasi waktu kristalisasi. Mulanya, sampel hasil

sintesis dihaluskan. Sampel yang telah halus kemudian dimasukkan ke dalam
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sample holder dan dianalisis menggunakan SEM dan dilakukan perbesaran hingga

diketahui bentuk dan ukuran dari ZSM-5.

3.6 Analisis Data
1. Hasil sintesis ZSM-5 yang dianalisis oleh difraksi sinar-X (XRD) berupa
difraktogram dan puncak sudut 26 dibandingkan dengan Standart ZSM-5.
Perbandingan ini untuk mengetahui kemurnian ZSM-5.
2. Hasil analisis ZSM-5 dengan karakterisasi SEM dibandingkan dengan

literatur untuk mengetahui morfologi dan topografi dari ZSM-5.



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Karakteristik Silika Gel

Silika gel merupakan salah satu prekusor yang digunakan dalam sintesis
ZSM-5 dengan metode penggerusan. Silika gel dapat terbentuk dengan
bereaksinya senyawa TEOS dengan katalis asam HCI dan basa NH4OH sehingga
diperoleh perubahan fasa larutan menjadi fasa padatan. Sintesis silika gel
dilakukan dengan metode sol-gel melalui proses terhidrolisisnya TEOS dengan
air. Reaksi yang terjadi dalam sintesis silika gel antara lain reaksi hidrolisis dan

reaksi kondensasi. Reaksi hidrolisis yang terjadi adalah sebagai berikut.

OEt /—\ EtO H H E©O \OEt -H+ OEt
N
! Cepat . S _EtOH
EtO——Si——OFt H+ ———> Et0—Si Obt f/——> /OIIIIIIISiIIII\I:OEt - HO—S|i—OEt
OFt EtO ) H OEt H OEt
H—0O0"

Gambar 4.1 Reaksi hidrolisis (Pemble et al., 2021)

Reaksi hidrolisis terjadi ketika ditambahkannya HCI 37% dan sisa
kandungan air yang akan menghidrolisis TEOS. HCI berfungsi sebagai katalis
untuk mempercepat proses hidrolisis karena pada suasana asam hidrolisis
mengalami laju yang sangat cepat (Winkler, 2020).

Selanjutnya akan terjadi reaksi kondensasi. Reaksi kondensasi yang terjadi
dalam sintesis ini yaitu kondensasi dengan melepas air dan kondensasi dengan

melepas alkohol. Reaksi kondensasi mengalami laju yang cepat dalam suasana

29
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basa dengan ditambahkannya katalis NHsOH (Winkler, 2020). Reaksi yang terjadi

diuraikan pada persamaan reaksi 4.1 dan 4.2

Kondensasi dengan melepas air

. . NH,OH . .
Si(OH)s + (HO)4Si — = (HO)3Si-0-Si(OH)3 + H2O......cocovcveici (4.1)

Kondensasi dengan melepas alkohol

NH,OH
Si(OC2Hs)s + (HO)sSi ———= (H0)3Si-0-Si(OC;Hs)s + CoHsOH............. (4.2)

Setelah terbentuk silanol maka antara silanol satu dengan yang lain
membentuk polimer atau terjadi reaksi polikondensasi. Partikel-partikel sol mulai
terbentuk dengan terbentuknya beberapa ikatan Si-O-Si, kemudian sol tersebut
beragregasi dan membentuk jaringan yang kemudian membentuk gel. Gel yang
terbentuk dibiarkan beberapa waktu hingga terbentuk gel padat.

Berdasarkan hasil XRD, dapat dianalisis bahwa struktur sampel SiO;
mengarah pada struktur SiO> Amorf ditandai dengan tidak munculnya peak. SiO>
amorf memiliki pergerakan molekul yang tinggi sehingga dapat mengakibatkan
ketidakstabilan secara kimia maupun fisika. Oleh sebab itu, SiO, amorf dapat
digunakan sebagai prekursor dalam proses sintesis ZSM-5 dengan metode
penggerusan. Namun, hasil yang diperoleh terdapat pengotor garam NH4Cl pada
260 = 32,76 sebesar 2,2% yang diduga hasil samping dari penggunaan katalis asam

HCI dan basa NH4OH.
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Gambar 4.2 Perbandingan sampel SiO2 dengan SiO, amorf, SiO; kristal dan
NH4CI

4.2 Struktur ZSM-5 Hasil Sintesis dengan Metode Penggerusan
4.2.1 Pengaruh prekursor silika dan penambahan aquades terhadap sintesis
ZSM-5

Prekusor silika merupakan bahan utama dalam sintesis ZSM-5. Variasi
dari prekusor silika yang digunakan adalah Silika gel yang diperoleh dari sintesis
TEQOS, sedangkan sumber silika lainnya menggunakan larutan TEOS secara
langsung. Kristal ZSM-5 terbentuk melalui proses nukleasi atau pertumbuhan
kristal yang melibatkan agen pengarah stuktur (Stucture-Directing Agent) yang

dapat dilihat pada Gambar 4.3.
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Gambar 4.3 Proses pembentukan kristal ZSM-5 menggunakan Stucture-Directing
agent (Hosokawa et al., 2008)

TPA" dan Silika larut dalam air, tetapi memiliki sifat yang tidak terlalu
hidrofilik. Oleh karena itu, molekul air berada di sekeliling TPA* dan Silika
dengan hidrasi hidrofobik. Ketika keduanya mendekati satu sama lain dan terjadi
tumpang tindih pada lapisan terhidrasi, TPA* menjadi dikelilingi Silika dan
molekul air dilepaskan sehingga terbentuk unit primer pada Gambar 4.2 A-C.
Setelah itu, terjadi agregasi dari ukuran 2,8 nm menjadi 5 nm- 10 nm. Kemudian
terjadi nukleasi dan pertumbuhan kristal ZSM-5 pada Gambar 4.3 D-F (Hosokawa
et al., 2008). SDA (Stucture Directing-Agent) dapat dihilangkan melalu proses

kalsinasi yang dapat dilihat pada Gambar 4.4.
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Gambar 4.4 Proses penghilangan Stucture Directing-Agent (Lehman & Larsen,
2014)

Kristal ZSM-5 yang diperoleh dikarakterisasi menggunakan XRD (X-Ray
Diffraction). Hasil difaktogram XRD sintesis ZSM-5 dengan variasi prekusor
silika dan lama penggerusan dapat dilihat pada Gambar 4.5.

Berdasarkan hasil XRD, diperoleh banyak peak yang mengindikasikan
terbentuknya struktur ZSM-5 pada sampel B yaitu 26 = 14,8; 22,40; 23,47; 24,41,
30,27; dan 34,85. Sedangkan, pada C hanya diperoleh sedikit puncak yang
mengindikasikan terbentuknya ZSM-5 yaitu 20 = 14,86 dan 34,85. Sehingga
dapat diasumsikan bahwa prekusor yang dapat digunakan untuk sintesis ZSM-5
terbaik adalah prekusor TEOS tanpa diubah terlebih dahulu menjadi silika gel.
Namun, pada hasil difaktogram masih terdapat banyak pengotor akibat dari
prekursor yang belum bereaksi sempurna dan prekursor yang bereaksi tetapi
membentuk senyawa lain seperti NaSiOs, Sodalite, dan Halite.

Pada penelitian yang telah dilakukan oleh Karimi et al. (2012), molekul
template memainkan peran kunci dalam sintesis zeolit silikat tinggi (MFI).
Sintesis yang dilakukan tanpa menggunakan template tidak membentuk peak khas
ZSM-5 dan sintesis yang dilakukan menggunakan template dapat membentuk

peak khas ZSM-5. Namun, penelitian yang dilakukan oleh penulis menemukan
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hasil yang berbeda. Penggunaan template tidak mempengaruhi terbentuknya

ZSM-5 yang ditandai dengan tidak munculnya peak khas ZSM-5 pada hasil XRD.

Keterangan:

Z=78M-5

* =NaSiOs (JCPDS: 00-016-0818)
$i02 = Si0: (JCPDS: 01-083-2468)
S = Sodalite (JCPDS: 96-901-3321)
H = Halite (JCPDS: 96-900-6380)

8102

ZSM-5 A
(TEOS + Air)

Si02 . ; £
. (TEOS + Penggerusan)

Intensity

ZSM-5C
(Silika Gel + Penggerusan)
"

STANDART ZSM-5

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
2 Theta (deg)

Gambar 4.5 Difaktogram pengaruh prekusor pada sintesis ZSM-5 menggunakan
(A) Prekusor TEOS dengan penambahan aquades tanpa penggerusan; (B)
Prekursor TEOS tanpa penambahan aquades dengan penggerusan; (C) Prekursor
silika gel dengan penggerusan.
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Agquades merupakan salah satu senyawa penting yang terdapat dalam kristal
ZSM-5 dengan rumus molekul |[Na(H20)16|[AlxSisexO192]. Pada penelitian ini
salah satu sampel diberi penambahan aquades sebanyak 4 tetes. Meskipun
aquades yang ditambahkan sangat sedikit, perlakuan tersebut sangat memiliki efek
yang besar yaitu memberi lingkungan kepada Si dengan Al untuk bereaksi (Pan et
al., 2014). Skema transfer proton pada reaksi Si dengan Al yang dimediasi oleh

air dapat dilihat pada Gambar 4.6.

H

H\ \o’)
a
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o 2 ~) \
1 HO\ /OH C.o\ OH
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Keadaan transisi 2: ikatan Al-Si-O Intermediate

Gambar 4.6 Transfer proton antara Si dengan Al yang dimediasi dengan Air
(Trinh et al., 2012)

Pada skema tersebut reaksi terjadi pada kondisi basa dengan reaktan asam
silikat netral Si(OH)4 dan Al(OH)s anionik yang stabil. Langkah pertama adalah
transfer proton dari Si(OH)4 ke AlI(OH)4 untuk membentuk senyawa Si(OH)3:O

dan Al(OH)s.H20. Proses transfer proton dalam fase terkondensasi dimediasi oleh
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satu molekul air. Kemudian air didekoordinasikan dalam saluran keluaran setelah
TS, menghasilkan dimer Al-O-Si. Oleh karena itu, dapat diasumsikan bahwa air
berfungsi sebagai mediator transfer proton pada reaksi pembentukan Al-O-Si.

Berdasarkan hasil XRD Gambar 4.5 sampel ZSM-5 A, diperoleh
difaktogram yang lebih baik dari perlakuan sebelumnya yaitu sampel ZSM-5 B.
Asumsi tersebut diperkuat dengan diperolehnya puncak yang berbeda pada
sintesis ZSM-5 dengan aquades dan tanpa aquades. Pada sintesis ZSM-5 B
diperoleh puncak yang mengindikasikan terbentuknya ZSM-5 dengan puncak 26
= 14,8; 22,40; 23,47; 24,41; 30,27; dan 34,85. Namun, pada sintesis ZSM-5 A
yang diberi penambahan aquades diperoleh hasil yang lebih baik yaitu
bertambahnya puncak yang mengindikasikan terbentuknya ZSM-5 dengan puncak
20 = 14,53; 14,8; 21,68; 22,40; 23,47; 24,41; 30,27; dan 34,85. Sehingga dapat
diasumsikan bahwa aquades memiliki peran yang sangat penting pada sintesis

ZSM-5 karena aquades merupakan salah satu penyusun dalam kristal ZSM-5.

4.2.2 Pengaruh waktu kristalisasi pada sintesis ZSM-5 dengan prekusor
TEOS

Selain penambahan aquades pada proses sintesis ZSM-5, proses
penggerusan merupakan salah satu tahap yang sangat penting dalam suatu proses
sintesis. Proses penggerusan bertujuan agar setiap senyawa dapat tercampur dan
bereaksi sehingga diperoleh kristal ZSM-5. Data XRD dari pengaruh lama
penggerusan terdapat pada sampel ZSM-5 A penggerusan 0 jam Gambar 4.5 yang

dibandingkan dengan sampel ZSM-5 D penggerusan 1 jam Gambar 4.7.
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Keterangan:

Z = 7Z8M-5

z ZSM-5D
(TEOS + Air + Penggerusan)

z

ZSM-5E
(TEOS + Air + Penggerusan)

ZSM-5F
(TEOS + Air + Penggerusan)

Standart NaSiOs
JCPDS: 00-16-0818

[ L

Intensitas

Standart ZSM-5

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
2 Theta (deg)

Gambar 4.7 Difaktogram pengaruh waktu kristalisasi pada sintesis ZSM-5 (D)

Sintesis ZSM-5 prekursor TEOS dengan 48 jam waktu kristalisasi (E) Sintesis

ZSM-5 prekursor TEOS dengan 24 jam waktu kristalisasi (F) Sintesis ZSM-5
prekursor TEOS dengan 12 jam waktu kristalisasi

Berdasarkan hasil XRD, dapat diasumsikan bahwa penggerusan dapat
mempengaruhi kemurnian ZSM-5 yang ditandai dengan menghilangnya puncak

yang tidak mengindikasikan terbentuknya ZSM-5 dan munculnya puncak khas
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ZSM-5 yaitu pada 26 = 8 dan 23. Faktor yang menyebabkan menghilangnya
puncak yang tidak diinginkan adalah dengan adanya penggerusan maka akan
terjadi perubahan energi mekanik menjadi energi panas. Sehingga dengan adanya
penggerusan senyawa yang bercampur dapat bereaksi lebih baik dengan adanya
energi panas tersebut.

Pada Gambar 4.7 menunjukkan sintesis dengan variasi waktu kristalisasi.
Waktu kristalisasi merupakan proses pembentukan ZSM-5 menggunakan oven.
Variasi waktu Kkristalisasi dapat mempengaruhi intensitas puncak pada
difaktogram. Variasi yang dilakukan adalah kristalisasi pada suhu 180°C selama
12 jam, 24, dan 48. Berdasarkan data XRD yang diperoleh, dapat diasumsikan
bahwa semakin lama waktu kristalisasi maka kemungkinan terbentuknya kristal
ZSM-5 semakin besar yang ditandai dengan adanya peningkatan intensitas pada
puncak 26 = 8 dan 23 yang merupakan puncak khas ZSM-5. Derajat kristalinitas
yang diperoleh juga meningkat sebesar 0% pada waktu 12 jam, 3,07% pada waktu
24 jam, dan 27,38% pada waktu 48 jam. Kemudian ukuran kristal yang dihitung
berdasarkan perhitungan Debye-Scherrer mendapatkan hasil ukuran Kristal
sebesar 86,068 nm pada waktu 48 jam. Hal tersebut sesuai dengan penelitian
Cundy dan Cox (2003) yang membuktikan bahwa kristalinitas meningkat dengan
bertambahnya waktu kristalisasi. Namun, pada waktu tertentu proses kristalisasi
akan berhenti seperti yang terlihat pada Gambar 4.8. Oleh karena itu, dapat
diasumsikan ketika dilakukan percobaan dengan waktu kristalisasi diatas 48 jam

maka Kristalinitas akan meningkat hingga tercapai titik optimum atau konstan.
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Gambar 4.8 Hubungan antara waktu kristalisasi dengan kristalinitas (Cundy &
Cox, 2003)

Pembentukan dan morfologi kristal dapat dipengaruhi oleh lama waktu yang
diperlukan untuk kristalisasi yang dapat diamati menggunakan instrumen SEM
(Scanning Electron Microscopy). Berdasarkan hasil citra SEM pada Gambar 4.9,
padatan ZSM-5 dengan variasi waktu 12 jam masih berupa gumpalan-gumpalan
dan masih belum menampakkan morfologi dan ukuran kristal dengan jelas.
Sedangkan padatan ZSM-5 dengan variasi waktu 24 jam sudah mulai terlihat
morfologi berupa gumpalan kristal. Pada padatan ZSM-5 dengan variasi waktu 48
jam memberikan hasil yang lebih baik yakni terbentuknya kristal yang memiliki
permukaan yang kasar dengan ukuran salah satu partikel ZSM-5 sebesar 2,711 um
dari hasil citra SEM dengan perbesaran 3000x pada Gambar 4.10. Nilai tersebut
sesuai dengan penelitian yang dilakukan oleh Nada, et al. (2019) menghasilkan

ukuran partikel ZSM-5 dengan rentang 1-3 pm.
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Variasi Hasil SEM

48 jam

24 jam

12 jam

Gambar 4.10 Ukuran salah satu partikel ZSM-5

Banyaknya percobaan yang dilakukan merupakan salah satu usaha kita agar
ilmu yang akan kita dapatkan bertambah karena pengalaman adalah guru terbaik

dalam hidup. Allah Swt. menjanjikan kepada kita bahwa orang yang berilmu akan
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diangkat derajatnya melibihi orang yang beriman sebagaimana firman Allah
dalam QS Al-Mujadalah: 11.

135231 4 185 30 A0 s 38030 bl 3 ipme i oS0 g8 i 20 G

V= S Sl G g S glad 5 s 380 el b G 3
Artinya: “Wahai orang-orang yang beriman! Apabila dikatakan kepadamu,
“Berilah kelapangan di dalam majelis-majelis,” maka lapangkanlah, niscaya
Allah akan memberi kelapangan untukmu. Dan apabila dikatakan, “Berdirilah
kamu,” maka berdirilah, niscaya Allah akan mengangkat (derajat) orang-orang
yang beriman di antaramu dan orang-orang yang diberi ilmu beberapa derajat.
Dan Allah Maha teliti apa yang kamu kerjakan.” (QS Al-Mujadalah: 11).

Pada tafsir Al-Mishbah ayat di atas tidak menyebut secara tegas bahwa
Allah akan meninggikan derajat orang berilmu. Tetapi menegaskan bahwa mereka
memiliki derajat-derajat yakni yang lebih tinggi dari yang sekadar beriman. Tidak
disebutnya kata meninggikan itu, sebagai isyarat bahwa sebenarnya ilmu yang
dimilikinya itulah yang berperanan besar dalam Kketinggian derajat yang
diperolehnya, bukan akibat dari faktor di luar ilmu itu. Ayat di atas membagi
kaum beriman kepada dua kelompok besar, yang pertama sekadar beriman dan
beramal saleh, dan yang kedua beriman dan beramal saleh serta memiliki
pengetahuan. Derajat kelompok kedua ini menjadi lebih tinggi, bukan saja karena
nilai ilmu yang disandangnya, tetapi juga amal dan pengajarannya kepada pihak
lain baik secara lisan, atau tulisan maupun dengan keteladanan. Ilmu yang
dimaksud oleh ayat di atas bukan saja ilmu agama, tetapi ilmu apapun yang
bermanfaat (Shihab, 2002).

Berdasarkan tafsir At-Thabari, Allah akan mengangkat derajat orang-orang

beriman di antara kalian karena telah patuh pada perintah Tuhannya berupa

perintah memberi kelapangan dalam majelis dan bersegera melakukan kebaikan
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bila diperintahkan. Allah juga menaikan derajat orang beriman yang diberi ilmu,
dibanding dengan yang tidak diberi ilmu jika mereka mengamalkan ilmu mereka

(Ath-Thabari, 2007).



BAB V
PENUTUP
5.1 Kesimpulan
Berdasarkan uraian diatas, dapat disimpulkan bahwa:

1. Waktu kristalisasi mempengaruhi kristalinitas sintesis ZSM-5 dengan
meningkatnya pertumbuhan kristal maka waktu yang diperlukan juga
meningkat.

2. Kristalinitas yang diperoleh pada sintesis ZSM-5 dengan waktu
kristalisasi 48 jam menggunakan suhu 180 °C sebesar 27,38% dan

ukuran kristal sebesar 86,068 nm.

5.2 Saran
Berdasarkan hasil penelitian yang dilakukan, perlu dilakukan:

1. Perlu dilakukan kajian tentang jumlah air yang dibutuhkan dalam
sintesis ZSM-5 sehingga dapat mengoptimalkan peran air sebagai
mediator tranfer proton.

2. Perlu adanya penelitian sintesis ZSM-5 dengan waktu kristalisasi lebih

dari 48 jam untuk mengetahui waktu optimal yang dibutuhkan.
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LAMPIRAN

L.1 Tahapan Penelitian

Sintesis ZSM-5 metode penggerusan

l

Karakterisasi menggunakan XRD (X-Ray Diffraction)

l

Karakterisasi menggunakan SEM (Scanning Electron Microscopy)
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L.2 Diagram Alir Percobaan
L.2.1 Sintesis ZSM-5 Metode Penggerusan dengan Prekursor Silika Gel
1 Preparasi TEOS

Sebanyak 0,3 mL asam klorida 37%

- Dicampur dengan 9 mL TEOS

- Diaduk selama 1 jam 30 menit

- Ditambahkan sebanyak 0,3 mL amonium hidroksida

- Diaduk sampai terjadi gelifikasi sempurna pada suhu kamar
- Dikeringkan di dalam oven

- Digiling hingga menjadi bubuk menjadi bubuk

Silika Gel

2 Sintesis ZSM-5 dengan Prekursor Silika Gel

Sebanyak 3 gram silica gel

- dimasukkan ke dalam mortar

- ditambahkan sebanyak 0.205 gram NaAIO;

- ditambahkan 2 gram natrium hidroksida (NaOH)

- ditambahkan 0,75 gram TPABr

- digerus atau dihomogenasi selama 15 menit

- diberikan waktu pemeraman selama 60 menit

- dipindahkan ke autoclave berlapis teflon

- disegel atau ditutup

- dimasukkan ke dalam oven pada suhu 180 °C selama 24 jam

- dikalsinasi di udara pada suhu 550 ° C selama 6 jam

Hasil
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L.2.2 Sintesis ZSM-5 Metode Penggerusan dengan Prekursor TEOS

9 mL TEOS

- dimasukkan ke dalam beaker glass 100 mL

- ditambahkan sebanyak 0.205 gram NaAlO:

- ditambahkan 2 gram natrium hidroksida (NaOH)

- ditambahkan 0,75 gram TPABr

- dihomogenasi menggunakan stirrer selama 24 jam

- diuapkan pada suhu 100°C selama 1 jam

- digerus menggunakan mortar selama 1 jam

- dipindahkan ke dalam autoklaf berlapis teflon

- dimasukkan ke dalam oven pada suhu 180 °C selama 24 jam

- dikalsinasi di udara pada suhu 550 ° C selama 6 jam

Hasil

L.2.3 Sintesis ZSM-5 dengan penambahan aqudes menggunakan prekursor
TEOS

9 mL TEOS

- dimasukkan ke dalam beaker glass 100 mL

- ditambahkan sebanyak 0,205 gram NaAIO;

- ditambahkan 2 gram natrium hidroksida (NaOH)
- ditambahkan 0,75 gram TPABr

- ditambahkan 4 tetes aquades

- dihomogenasi menggunakan stirrer selama 24 jam
- dipindahkan ke dalam autoklaf berlapis teflon

- dimasukkan ke dalam oven pada suhu 180 °C selama 24 jam

- dikalsinasi di udara pada suhu 550 ° C selama 6 jam

Hasil
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L.2.4 Sintesis ZSM-5 metode penggerusan menggunakan prekursor TEOS

dengan aquades variasi waktu kristalisasi

9 mL TEOS

- dimasukkan ke dalam beaker glass 100 mL

- ditambahkan sebanyak 0.205 gram NaAlO:

- ditambahkan 2 gram natrium hidroksida (NaOH)

- ditambahkan 0,75 gram TPABr

- ditambahkan 4 tetes aquades

- dihomogenasi menggunakan stirrer selama 24 jam

- digerus menggunakan mortar selama 1 jam

- dipindahkan ke dalam autoklaf berlapis teflon

- dimasukkan ke dalam oven pada suhu 180 °C selama 24 jam

- dikalsinasi di udara pada suhu 550 ° C selama 6 jam
- diulangi langkah tersebut dengan variasi waktu kristalisasi 12; 24
dan 48 jam.

Hasil

L.2.5 Karakterisasi menggunakan XRD (X-Ray Diffraction)

Sampel

- dihaluskan hingga menjadi serbuk halus

- dipress dengan alat press

- ditempatkan pada sampel holder

- disinari dengan sinar-X dengan radiasi Cu Ka pada A sebesar 1,541
A, voltase 40 kV, arus 30 mA, sudut 20 sebesar 5 — 50° dan
kecepatan scan 0,02°/detik.

Hasil




o1

L.2.6 Karakterisasi menggunakan SEM (Scanning Electron Microscopy)

Sampel

- Dihaluskan menggunakan mortar

- Dimasukkan ke dalam sample holder

- Dianalisis menggunakan SEM

- Dilakukan perbesaran hingga diketahui bentuk dan ukuran dari

ZSM-5.

Hasil




L.3 Perhitungan Kimia
1. mol silika gel

Diketahui:
e Massa silika gel = 3 gram
e Mrsilika gel = 60 gram/mol

Ditanya: mol silika gel
Jawab: mol = massa / Mr

Mol = 3 gram / 60 gram/mol
Mol = 0.05 mol

2. Massa aluminium yang dibutuhkan
Rasio Si/Al yang diperlukan adalah 20, maka;
Mol Si/Mol Al =20
0.05 mol/Mol Al =20
Mol Al = 0.05 mol : 20
Mol Al =0.0025 mol

3. Masaa NaAlO: yang dibutuhkan
Mol = massa / Mr
0.0025 mol = massa / 82 g/mol
Massa NaAlIO2= 0.0025 mol x 82 g/mol
Massa NaAlIOz= 0.205 gram

4. Massa NaOH yang dibutuhkan
Mol NaOH : mol Silika gel = 1:1
Mol NaOH = 0.05 mol
0.05 mol = massa (gr) / Mr NaOH
Massa NaOH = 0.05 mol x 40 gr/mol
Massa NaOH = 2 gram
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L.4 Hasil Karakterisasi XRD
1. Silika Gel

Date: 31/05/2022 Time: 15:58:08
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2. Hasil Karakterisasi Sintesis ZSM-5
Sampel A: Sintesis ZSM-5 prekusor TEOS dengan penambahan aquades

tanpa penggerusan

Date: 31/05/2022 Time: 16:19:19
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Sampel B: Sintesis ZSM-5 prekursor TEOS tanpa penambahan aquades

dengan penggerusan
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Sampel C: Sintesis ZSM-5 prekursor silika gel dengan penggerusan.
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11 26,99894
12 29,32037
13 30,03953
14 31,3449
15 33,65475
16 34,78566
17 36,94115
18 37,15786
19 37,90815
20 43,18761
21 44,90946
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Sampel D: Sintesis ZSM-5 prekursor TEOS dengan 48 jam waktu kristalisasi

Date: 06/06/2022 Time: 09:39:58 File: ZSM-5 D User: Arief Tri Atmajaya
W ¥y Yooy [ iy ¥ ¥
Counts | ‘ ‘ ‘
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\ —
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400 + @
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= =B
) ! sl |
3 1=
it = !
0 g0 =
@« — @
2 ‘ | -3
o~ Y=
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| L & o=
200 - ol S: = =
i 301 [t} —
! 3z g =
(=]
1 f b 2 =
100 g
0t N B [ e IS I e
10 k1) 40 L)
Position [ *2Theta] {Copper {Cuj)
Page: 1 of 1

No. Pos. [°2Th.]
1 7,976022
2 8,229698
3 16,86205
4 18,01585
5 22,89285
6 24,51253
7 27,16886
8 34,51993
9 36,68847
10 44,07047
11 44,94363
12 50,08619
13 54,95677




58

Sampel E: Sintesis ZSM-5 prekursor TEOS dengan 24 jam waktu kristalisasi

Date: 06/06/2022 Time: 09:43:04 File: ZSM-S E User: Arief Tri Atmajaya
¥
Counts ‘
ZSM-5E f
|
.k|
300 - i
zm =
100 H
0 L L e B S S
10 0 40 50

Position [ *2Theta] {Copper (Cu))

Page: 1 of 1

No.

Pos. [°2Th.]

22,90971

Sampel F: Sintesis ZSM-5 prekursor TEOS dengan 12 jam waktu kristalisasi

Date: 06/06/2022 Time: 09:44:31

File: ZSM-5 F

User: Arief Tri Atmajaya
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0,200 4
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T T
X 40

Position [ *2Theta] { Copper (Cuj)

Page: 1 of 1



L.5 Data XRD Standart
1. ZSM-5

Date: 07/06/2022 Time: 19:07:21 File: 00-044-0002 User: Arief Tri Atmajaya

Counts | | 60 1 O 0 S [P 11 [ || ] |
20000 - 00-044-0002
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J il 4wl JWU‘ M%WJ 1 S ST S B
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Position [*2Theta] (Copper (Cu))
Counts
20000 -
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0 A a2 D ik 5
10 20 30 40 50 60 70

Page: 1 of 1

3. Si02 Amorf
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2 Theta (deg)
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4. NH4ClI

Date: 26/09/2022 Time: 19:29:31

File: 01-073-1491

60

User: Arief Tri Atmajaya

Counts |

| |

20000 - 01-073-1491
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T E
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5. Sodalite

Date: 07/06/2022 Time: 19:15:39

File: 96-901-3321

Page: 1 0f 1

User: Arief Tri Atmajaya
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6. Halite

Date: 07/06/2022 Time: 19:06:27

File: 96-900-6380
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User: Arief Tri Atmajaya

Counts | | | | | | [ |
20000 | 96-900-6380
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0 LA | | g
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Posttion [*2Theta] (Copper (Cu))
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& %/
0 ,% 7
10 20 30 40 50 60 70
Page: 1 of 1

7. NaSiOs

Date: 07/06/2022 Time: 19:03:12

File: 00-016-0818

User: Arief Tri Atmajaya

Counts
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|
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L.6 Hasil Karakterisasi SEM
1. ZSM-5D
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3.ZSM-5 F
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L.7 Perhitungan Ukuran Kristal ZSM-5

Ukuran kristal ZSM-5 dapat dihitung melalui Persamaan Debye-Scherrer

sebagai berikut

KA
BcosO

Diketahui:

D = Ukuran Kristal

K = Konstanta (0,9)

L = Panjang gelombang radiasi (1,54056 A)
B = Integrasi luas puncak refleksi (FWHM)
0 = sudut difraksi

1. Ukuran kristal sintesis ZSM-5 waktu kristalisasi 48 jam

_ 0,9 x 1,54056
0,90427 x cos 23,12485

D =86,06801885 nm



L.8 Perhitungan Kristalinitas ZSM-5

(Fraksi Luas Kristalin)

Kristalinitas = . — .
(Fraksi Luas Kristalin+Fraksi Luas Amorf)

1. Waktu kristalisasi 48 jam

Kristalinitas = %% » 1000
(9717,185)

Kristalinitas = 27,38037 %

2. Waktu kristalisasi 24 jam

(290,39172)

x 100%
(9452,8044)

Kristalinitas =

Kristalinitas = 3,072016596 %

3. Waktu kristalisasi 12 jam

Kristalinitas = — 2 x 100%
(9452,8044)

Kristalinitas = 0 %

x 100%
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