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ABSTRAK

Habibah, Hana Nur. 2023. Studi Struktur dan Morfologi Zeolit ZSM-5 yang
Disintesis Menggunakan Template dan Tanpa Template Organik. Skripsi.
Pembimbing | : Susi Nurul Khalifah, M.Si; Pembimbing Il : Oky Bagas
Prasetyo, M.Pd.I

Kata Kunci: Zeolit, ZSM-5, Hidrotermal, Template Organik, Tanpa Template

Zeolit ZSM-5 adalah bahan yang mempunyai struktur yang unik sehingga
secara luas digunakan dibanyak industri diberbagai bidang. Pada proses sintesisnya
dapat ditambahkan template organik sebagai pengarah struktur maupun tanpa
template. Sintesis ZSM-5 dilakukan dengan metode sol-gel hidrotermal. Zeolit
ZSM-5 disintesis menggunakan metode sol-gel hidrotermal dengan menggunakan
template dan tanpa template organik. Template organik sebagai pengarah struktur.
Pada penelitian ini akan dipelajari pengaru templare dan non template pada proses
sintesis terhadap struktur dan morfologi ZSM-5. Karakterisasi struktur dianalisis
menggunakan XRD, morfologi dianalisis menggunakan SEM dan luas permukaan
serta ukuran pori dianalisis dengan adsorpsi nittrogen dengan persamaan BET.
Analisis struktur dengan XRD pada sintesis tanpa template menghasilkan struktur
mordenite. Sedangkan penggunaan template TPAOH menghasilkan struktur
mordenite dan ZSM-5. Begitu pula pada penggunaan template TPAOH dan CTAB
menghasilkan struktur mordenite dan ZSM-5. Morfologi dengan SEM yang
dihasilkan dari sintesis tanpa penambahan template adalah tidak seragam
sedangkan penambahan template TPAOH menghasilkan morfologi yang tidak
seragam juga namun morfologi hasil sintesis dari penambahan template TPAOH
dan CTAB menghasilkan bentuk yang seragam. Sehingga pada penelitian
penambahan template TPAOH tidak mengubah struktur maupun morfologi serta
penambahan template CTAB tidak mengubah struktur namun mengubah
morfologi. Analisis luas permukaan dan ukuran pori dengan adsorpsi nitrogen
hanya dilakukan pada sampel dengan penambhan template TPAOH dan CTAB.
Hasil dari analisisnya pori yang dihasilkan merupakan mesopori dengan ukuran
pori 2,05 nm dan luas permukaan 113,293 m?/g.
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ABSTRACT

Habibah, Hana Nur. 2023. Study of Structure and Morphology of ZSM-5
Synthesized Zeolite Using Organic Templates and Without Templates.
Thesis. Supervisor | : Susi Nurul Khalifah, M.Si; Advisor Il : Oky Bagas
Prasetyo, M.Pd.I

Keywords: Zeolite, ZSM-5, Hydrothermal, Organic Template, No Template

Zeolite ZSM-5 is a material that has a unique structure so it is widely used in
many industries in various fields. In the synthesis process, an organic template can
be added as a structure director or without a template. Synthesis of ZSM-5 was
carried out using the hydrothermal sol-gel method. ZSM-5 zeolite was synthesized
using the hydrothermal sol-gel method using and without an organic template.
Organic templates as structure directors. In this research, the influence of templates
and non-templates in the synthesis process on the structure and morphology of
ZSM-5 will be studied. Structural characterization was analyzed using XRD,
morphology was analyzed using SEM and surface area and pore size were analyzed
by nitrogen adsorption with the BET equation. Structural analysis using XRD in
synthesis without a template produces a mordenite structure. Meanwhile, the use of
the TPAOH template produces mordenite and ZSM-5 structures. Likewise, using
the TPAOH and CTAB templates produces mordenite and ZSM-5 structures. The
morphology resulting from the synthesis without adding a template is not uniform,
while the addition of the TPAOH template produces a non-uniform morphology,
but the morphology resulting from the synthesis from adding the TPAOH and
CTAB templates produces a uniform shape. So in the research the addition of the
TPAOH template did not change the structure or morphology and the addition of
the CTAB template did not change the structure but changed the morphology.
Surface area and pore size analyzes were only carried out on samples with the
addition of TPAOH and CTAB templates. The results of the analysis produced
pores that were mesopores with a pore size of 2,05 nm and a surface area of 113,293
m?/g.
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Zeolit merupakan mineral aluminosilikat kristal mikropori yang terhidrasi dari
logam alkali atau alkali tanah. Zeolit terdiri dari atom-atom silikon (Si) dan
aluminium (Al) yang terkoordinasi tetrahedral dimana strukturnya membentuk
struktur terbuka atau berpori. Zeolit memiliki ukuran pori yang berkisar antara 0,3-
1 nm (Rios et al., 2009). Rumus kimia dari senyawa zeolit umunya ditulis sebagai
Mcmn{(AlO2)c (SiO2)d} b H20, dimana n merupakan valensi logam, b merupakan
jumlah molekul air, ¢ dan d merupakan jumlah tetrahedral alumina dan silika

(Breck, 1974).

Berdasarkan sumbernya, zeolit dibedakan menjadi dua yaitu zeolit alam dan
zeolit sintetik. Zeolit alam terbentuk dari debu vulkanik berbentuk kristal pada
batuan (Krél, 2020). Zeolit alam biasanya mengandung mineral lain dan kation-
kation K*, Na*, Ca?*, dan Mg?* yang dapat mengurangi aktivitas dari zeolit alam
dan juga memiliki kristalinitas kurang baik (Darojah & Kusumastuti, 2018;
Setiawan et al., 2020). Sedangkan, zeolit sintetik berasal dari silika dan alumina
yang terpolimerisasi menjadi anion aluminat dan silikat sebagai pembentuk
strukturnya (Yuna, 2016). Kation-kation yang dikandung oleh zeolit zintesisk
hanya tertentu yaitu H* dan Na* dan tidak terdapat mineral lain sehingga termasuk
zeolit yang lebih murni daripada zeolit alam yang banyak pengotornya. Selain itu,
zeolit sintetik mempunyai Kristalinitas yang baik dibanding zeolit alam (Yunita et

al., 2019).
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Manusia merupakan makhluk ciptaan Allah yang diberi pemikiran oleh Allah
dalam mengembangkan ilmu pengetahuan seperti mengembangkan zeolit sintetik.
Perintah Allah dalam mengembangkan ilmu pengetahuan tersirat didalam al-

Qur’an Surat al-Bagarah (2) : 30.
i,vl;. U@YT ) J,;\;. d‘ §§/ ;l : ’1} 2L JG "15

Artinya :"Ingatlah ketika Tuhanmu berfirman kepada para Malaikat:
"Sesungguhnya Aku hendak menjadikan seorang khalifah di muka bumi”.

Menurut Ibnu Katsir kata i&ia yang berarti pengganti yang dapat diibaratkan
manusia yang diberi kuasa oleh Allah SWT untuk mengelola bumi (Katsir, 2010).
Menurut At-Thabari dalam penafsiran kata khalifah ini dengan peran manusia
sebagai penduduk dan pembangun bumi. Tugas mengelola bumi ini secara
fungsional untuk memelihara dan memakmurkan bumi dan juga sebagai pemegang
amanat Tuhan untuk menyelenggarakan kehidupan yang penuh dengan tanggung
jawab (Al-Thabari, 2000). Tujuan Allah menciptakan manusia sebagai makhluk
yang dijadikan khalifah dibumi dan diberi pengetahuan oleh Allah adalah untuk
mempelajari hal yang baru untuk kesejahteraan bumi. Salah satunya adalah sintesis
zeolit ZSM-5 ini yang merupakan bentuk dalam mempelajari dan memanfaatkan

senyawa kimia dalam pengembangan ilmu pengetahuan.

Zeolit sintetik memiliki banyak jenis, salah satunya adalah zeolit ZSM-5. Zeolit
Socony Mobile-5 atau ZSM-5 adalah zeolit sintetik yang mengandung silika (Si)
dan alumina (Al) dengan perbandingan silika lebih besar dari alumina (Egeblad et
al., 2008). ZSM- 5 adalah Kkatalis selektif bentuk dengan struktur unik. Unit

bangunan sekunder yang terbentuk dari tetrahedra ini menampilkan 5-1 yang
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merupakan karakteristik utama dari Pentasil Zeolit. Zeolit ini memiliki Kisaran
diameter pori 5 A dan memiliki rasio Si/Al bervariasi. ZSM-5 memiliki ukuran pori
sedang dan memiliki dua saluran tiga dimensi yang berpotongan dengan satu
saluran paralel lurus dan paralel berjalan lainnya yang ditentukan oleh bukaan
cincin beranggota 10 sinusoidal (Van der Gaag, 1987; W. Widayat & Annisa,
2017).

ZSM-5 mempunyai struktur yang unik sehingga secara luas digunakan sebagai
katalis dibidang energi yaitu cracking selektif bentuk seperti proses destilat
dewaxing, de-waxing pelumas dan metil ester pada kelapa sawit, juga pada industri
petroleum dan petrokimia sebagai penukar ion dan konversi metanol menjadi
bensin (MTG) serta pada proses reaksi esterifikasi asam asetat dengan benzyl
alkohol (Haryani et al., 2022; Iskandar et al., 2015; Kirumakki et al., 2004; Nurdin
et al., 2018). Selain itu juga menjadi katalis pada proses aromatisasi seperti siklar,
aroforming, dan proses konversi selektif bentuk seperti isomerisasi Xxilena,
disproporsionasi toluena, sintesis etilbenzena, dan sintesis para etil toluena serta
alkilasi benzena (Howe et al., 2016; Hui et al., 2011; Mohiuddin et al., 2018;
Rasouli et al., 2017; D. Wang et al., 2019).

Sintesis ZSM-5 memiliki banyak metode diantaranya metode sol gel
hidrotermal. Metode ini digunakan dengan menggabungkan gel yang telah
didapatkan dari proses sol gel dengan proses hidrotermal untuk mendapatkan hasil
yang lebih baik. Sintesis dengan metode ini umumnya menggunakan template
sebagai prekursor. Penggunaan template pada sintesis mempengaruhi hasil dari
kristal zeolit. Template memiliki peran penting dalam preparasi dan pengolahan

sintesis zeolit ZSM-5 yaitu sebagai pengarah atau pembentuk struktur dan juga
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berperan sebagai kation yang mampu mengkaselarasi proses nukleasi dan
pertumbuhan kritsal (Atmadiputri, 2010; Hartanto et al., 2016). Selain
menggunakan template, sintesis zeolit kini juga dikembangkan tanpa template.
Sintesis tanpa template dinilai lebih aman dan hasilnya lebih murni dibanding
menggunakan template meskipun waktu yang diperlukan lebih lama (Hartati et al.,

2018; Saputro et al., 2013).

Sintesis zeolit ZSM-5 menggunakan template telah dilaporkan oleh Widayat
Widayat & Annisa (2017) yaitu sintesis ZSM-5 menggunakan template CTABr
yang dilakukan pada suhu 363 K selama 8 jam menghasilkan kristal sebesar 60,07%
dan 72% (Widayat Widayat & Annisa, 2017). Selain itu juga dilaporkan oleh
Khalifah & Prasetyoko (2008) yaitu sintesis ZSM-5 yang menggunakan TEOS
sebagai sumber silikat dan template TPAOH serta CTABr dilakukan pada suhu
150°C selama 48 jam menghasilkan kemurnian kristal yang tinggi (Khalifah &

Prasetyoko, 2008).

Sintesis zeolit ZSM-5 juga dilakukan tanpa menggunakan template telah
dilaporkan oleh Dey et al. (2013) yaitu sintesis ZSM-5 menggunakan sekam padi
sebagai sumber silikat menghasilkan kristal yang sesuai dengan puncak ZSM-5
yang dilakukan pada suhu 150°C selama 48 dan 96 jam untuk proses kritalinitasnya.
Semakin lama waktu pengovenan semakin tinggi kemurniannya (Dey et al., 2013).
Pada penelitian lain dilaporkan oleh Prasetyoko et al. (2012) yaitu sintesis ZSM-5
menggunakan sekam padi sebagai sumber silikat dan penambahan silikat™

menghasilkan kristal dengan kondisi terbaik yaitu 100% pada suhu 175°C selama
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24 jam proses kristalinitasnya dan menurun kemurniannya yaitu 64,54% pada
proses Kristalinitas selama 48 jam (Prasetyoko et al., 2012).

Sintesis zeolit ZSM-5 dengan dan tanpa template pernah dilaporkan oleh
Narayanan et al. (1995) yaitu sintesis ZSM-5 menggunakan template TPABr dan
tanpa template dimana poses kritalisasinya dilakukan selama 48 dan 168 jam pada
suhu 170°C. Keduanya memiliki hasil ZSM-5 kristal yang sesuai dengan puncak
ZSM-5 berstruktur MFI namun pada sintesis tanpa menggunakan template hasil
kristal yang dilakukan selama 48 jam memiliki kemurnian yang rendah. Berbeda
dengan sintesis menggunakan template hasil kristal yang dilakukan selama 48 jam
memiliki hasil ZSM-5 murni. Hasil kristal dengan kemurnian yang tinggi pada
sintesis tanpa template didapat ketika kristalisasi dilakukan selama 168 jam
(Narayanan et al., 1995).

Berdasarkan uraian yang telah dijelaskan, sintesis zeolit ZSM-5 dilakukan
dengan metode hidrotermal pada penelitian saat ini. Penelitian ini akan
menggunakan template organik dan tanpa template organik. Template yang
digunakan adalah template TPAOH dimana ia memiliki gugus ion OH- yang tinggi
yang diperlukan untuk sintesis dalam keadaan basa. Peningkatan pH campuran atau
sintesis dalam keadaan basa meningkatkan kelarutan Si dan Al oksida atau
prekursor hidroksida menjadi larutan yang homogen (Karimi et al., 2012).
Penggunaan TPAOH sebagai template organik agar hasil sintesis zeolit yang
didapat lebih murni. Selain penggunaan template TPAOH penelitian ini
menggunakan template CTABr sebagai pengarah mesopori zeolit ZSM-5. Dengan
menggunakan CTABr sebagai surfaktan, ZSM-5 mesopori yang disintesis

menghasilkan kristal tinggi yang lebih atraktif dibandingkan komposit
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mikro/mesoporiporus lain (Zhang et al., 2014). Sintesis ZSM-5 dilakukan variasi
menggunakan template organik dan tanpa template organik untuk mengetahui hasil
sintesis terbaik kemudian hasil sintesisnya dikarakterisasi menggunakan XRD,

SEM dan adsorpsi nitrogen.

1.2 Rumusan Masalah

Rumusan masalah dari penelitian ini adalah bagaimana struktur dan morfologi
dari zeolit ZSM-5 yang disintesis dengan penambahan tanpa template organik,
dengan penambahan template TPAOH serta dengan penambahan template TPAOH

dan CTABr?

1.3 Tujuan

Tujuan dari penelitian ini adalah mengetahui struktur dan morfologi dari zeolit
ZSM-5 yang disintesis dengan penambahan tanpa template organik, dengan
penambahan template TPAOH serta dengan penambahan template TPAOH dan

CTABI.

1.4 Batasan Masalah
Batasan dalam penelitian ini adalah:
1. Sumber silikat yang digunakan adalah TEOS.
2. Sumber aluminat yang digunakan adalah sodium aluminat.
3. Metode yang digunakan adalah hidrotermal dengan lama waktu kritalisasi 72

jam pada suhu 190°C.



4. Karakterisasi senyawa hasil sintesis menggunakan XRD, SEM dan adsorpsi

nitrogen.

1.5 Manfaat

Manfaat yang diharapkan dalam penelitian ini adalah untuk memberikan
informasi dan memperluas wawasan ilmu mengenai metode sintesis menggunakan
template organik dan tanpa template organik untuk menghasilkan produk dengan

kualitas yang lebih baik.



BAB Il
TINJAUAN PUSTAKA

2.1  Zeolit ZSM-5

Zeolit ZSM-5 merupakan zeolit dengan tipe struktur MFI (Mobile Five-1) yang
dibuat pertama kali oleh divisi katalis Mobil Oil Corporation pada tahun 1972
(Chester & Derouane, 2009). ZSM-5 adalah singkatan dari Zeolite Socony Mobil-
5, akhiran 5 ini berpacu pada hasil material yang diperoleh yaitu mempunyai
diameter pori kisaran 5 A dan perbandingan Si/Al selalu di atas 5 dengan unit

pembangun sekunder 5-1 atau disebut juga unit pentasil (Auerbach et al., 2003).

Gambar 2. 1 Zeolit ZSM-5 (Cundy dan Cox, 2005)

Rumus ZSM-5 pada umumnya adalah Nan(AlnSigs-nO192).16H20. ZSM-5
termasuk zeolit berpori medium dengan ukuran pori antara 5-5,6 A yang
kerangkanya dibentuk dari unit pentasil yang disusun secara paralel. Pori terbuka
terdapat disetiap lapis kerangka dengan dua tipe cincin beranggotakan sepuluh atom
oksigen (McCusker & Baerlocher, 2005). Dari tiap-tiap pori tersebut bersatu dan
membentuk suatu saluran tiga dimensi yang memiliki dua arah dan saling
berpotongan satu sama lain. Saluran pertama mempunyai bentuk bulat panjang dan

lurus (elliptical straight channels) dengan potongan melintang bebas berukuran
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0,56 nm x 0,54 nm. Saluran kedua berbentuk saluran berliku (zig-zag channels)

dengan potongan melintang dengan ukuran 0,55 nm x 0,51 nm (Mastai, 2012).

541

Unit
Pentasil

Rantai Pentasil

Gambar 2. 2 Struktur MFI dari ZSM-5 (McCusker & Baerlocher, 2005)

- |jo—056X054nm
Saluran lurus

+
0.55 X 0.51 nm
“F Saluran zig zag

Gambar 2. 3 Sistem pori ZSM-5 (Mastai, 2012)

Zeolit ZSM-5 adalah bahan yang sangat berharga di banyak industri di seluruh
bidang. Zeolit ZSM-5 menjadi katalis yang sangat cocok untuk berbagai proses
industri yang sangat luas termasuk cracking selektif yaitu ketika reaktan tertentu
memiliki ukuran yang lebih kecil dibanding dengan molekul ZSM-5 dan dapat
terdifusi serta melewati pori-pori katalis seperti proses destilat dewaxing, de-
waxing pelumas dan metil ester pada kelapa sawit, juga pada industri petroleum
dan petrokimia sebagai penukar ion dan konversi metanol menjadi bensin (MTG)

serta pada proses reaksi esterifikasi asam asetat dengan benzyl alkohol (Haryani et
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al., 2022; Iskandar et al., 2015; Kirumakki et al., 2004; Nurdin et al., 2018). Selain
itu juga menjadi katalis pada proses aromatisasi seperti siklar, aroforming, dan
proses konversi selektif bentuk seperti isomerisasi xilena, disproporsionasi toluena,
sintesis etilbenzena, dan alkilasi benzena serta sintesis para etil toluena karena
selektivitas para dalam reaksi substitusi elektrofilik menyesuaikan aktivitas situs
asam ZSM-5 dan mengendalikan parameter difusi sehingga selektivitas para yang
tinggi dapat dicapai. Penggunaan Katalis pada zeolit ZSM-5 dapat digunakan
berulang kali atau untuk beberapa siklus penggunaan (Howe et al., 2016; Hui et al.,

2011; Mohiuddin et al., 2018; Rasouli et al., 2017; D. Wang et al., 2019).

ZSM-5 memiliki banyak manfaat yang dapat digunakan oleh umat manusia.

Secara implisit, hal ini dijelaskan dalam Surat Shad (38): 27 yang berbunyi:

Sy Uiy Uy (25T sandl wils 5

Artinya: "Dan Kami tidak menciptakan langit dan bumi dan apa yang ada di antara
keduanya dengan sia-sia."

Berdasarkan ayat tersebut, Allah menjelaskan bahwa Allah menciptakan langit,
bumi dan makhluk apa saja diantara keduanya dengan hikmah dan manfaatnya
masing-masing. Seperti halnya langit dengan bintang-bintang yang bersinar,
matahari yang memancarkan sinar di siang hari dan bulan yang menampakkan
bentuk yang berbeda di setiap harinya (Kemenag RI, 2022). Tidak terkecuali ZSM-
5 yang memiliki berbagai manfaat sebagai salah satu karunia atas kebesaran Allah

sebagai rahmat bagi manusia.
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Difraktogram standar analisa zeolit ZSM-5 menggunakan XRD ditunjukkan
seperti pada Gambar 2.4 Puncak spesifik pada difraktogram zeolit ZSM-5
ditunjukkan pada daerah 20 dari 8° sampai 23°. Difraktogram tersebut dapat
menjadi acuan untuk penentuan jenis zeolit dan kemurnian zeolit yang telah
disintesis dengan membandingkan difraktogram hasil sintesis dengan difraktogram

standar dari zeolit ZSM-5.

Intensitas (%)

5 HMLL“A Mo

20°
Gambar 2. 4 Difaktogram Standar ZSM-5 (I1ZA)

2.2  Template

Dalam sintesis zeolit, template diartikan sebagai kation pengisi rongga-rongga
kosong pada zeolit. Peran dari template tidak hanya mengisi ruang kosong tapi juga
sebagai pembentuk kisi kristal selama proses kristalisasi serta pengarah struktur.
Sifat fisik template mempengaruhi perubahan kepadatan kation yang akan
berpengaruh dalam rasio mol Si/Al. Pemilihan template dalam sintesis perlu

dipertimbangkan dengan baik agar menghasilkan zeolit yang sesuai (Byrappa &

Yoshimura, 2001).
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Interaksi template dalam pembentukan zeolit adalah sebagai berikut :

Crystal growth

Crystallinity

Nucleation

Induction

Crystallization time
(a) (b)

Gambar 2. 5 (a) kurva kristalisasi sinar-X zeolit MFI silika murni hasil sintesis (i) dengan
dan (ii) tanpa TPA+ ; (b) skema kristalisasi zeolit yang disintesis dengan
template organik (Y. Wang et al., 2017)

Sintesis biasanya dilakukan dengan adanya template organik sebagai agen
pengarah struktur untuk mengorientasikan pertumbuhan kristal, umumnya kation
tetrapropilamonium (TPA™). Kation ini terperangkap dalam pori-pori zeolit selama
pertumbuhan kristal dan dihilangkan dengan kalsinasi pada suhu tinggi. Peran
template organik ini meniru Kinetika proses nukleasi dan kristalisasi kompleks
(Byrappa & Yoshimura, 2001). Alkalinitas juga memiliki peran penting dalam
pertumbuhan kristal zeolit sebagai anion OH yang bertindak sebagai agen

mineralisasi (Rustam et al., 2017).

Peningkatan konsentrasi OH" juga akan mempercepat pertumbuhan kristal dan
mempersingkat waktu induksi untuk terjadinya nukleasi seperti penambahan
template yang sesuai (Rustam et al., 2017). TPAOH merupakan template yang
sering digunakan dalam sintesis zeolit. TPAOH memiliki pengaruh yang signifikan
pada hasil karakteristik zeolit karena memiliki kristalinitas yang lebih tinggi
dibanding dengan template yang lain yaitu 97,3%. Hasil kristalinitas template

TPAOH dibanding yang lain pada sintesis ZSM-5 dikarenakan template TPA*
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merupakan template untuk struktur ZSM-5 yang bertipe MFI (Fouad et al., 2006).
Kristalinitas TPAOH yang tinggi ini dipengaruhi oleh konsentrasi gugus hidroksil
(OH") yang tinggi sehingga membuat fasa kristal dari sintesis lebih cepat

dibandingkan dengan template lainnya.

HsC ___CHs
N+
/\/ \/\
H;C _ CHs
OH

Gambar 2. 6 Struktur TPAOH (Sigma-Aldrich)

Pada sintesis zeolit terdapat penambahan template lain sebagai pengarah
struktur berukuran mesopori. Umumnya penambahan template atau template kedua
ini dinamakan sebagai surfaktan. Surfaktan ini berfungsi untuk mengontrol kristal
yang terbentuk dan menghasilkan kristalinitas yang tinggi. Pada sintesis zeolit
ZSM-5, surfaktan yang paling banyak digunakan adalah surfaktan CTAB. CTAB
adalah surfaktan kationik amfifilik dengan gugus hidrofobik dan gugus hidrofilik.
CTAB dalam larutan membentuk ion setrimonium bermuatan positif dan ion
bromida bermuatan negatif. Interaksi surfaktan kationik dengan silikat bermuatan
negatif dan aluminat menghasilkan pembentukan pori-pori yang lebih besar pada
zeolit. Surfaktan CTA" dalam bentuk kationik akan menetralkan kerangka anionik.
Interaksi ionik ini menghasilkan embrio kristal dari zeolit (Nurlaela et al., 2011).

Ketika surfaktan dilarutkan dalam pelarut, energi permukaan pelarut berkurang,
yang konsisten dengan peningkatan konsentrasi surfaktan yang ditambahkan.
Penurunan energi permukaan ini berhenti ketika konsentrasi kritis atau CMC pada

surfaktan tercapai, dan cenderung konstan dengan meningkatnya konsentrasi
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surfaktan. Titik CMC surfaktan CTAB adalah 0,9 mM (Ceotto et al., 2001). Ketika
konsentrasi kritis tercapai, surfaktan akan membentuk kumpulan surfaktan yang
disebut misel. Jumlah misel yang besar akan membentuk kerangka kristal yang
lebih kuat karena lebih banyak blok bangunan utama [SiO2]" dan [Al.Oz] yang
berinteraksi dengan misel surfaktan. Kerangka kristal yang kuat menjaga pori-pori
kristal agar tidak menyusut saat molekul surfaktan terurai selama kalsinasi

(Nurlaela et al., 2011).

&)
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Gambar 2. 7 Misel CTAB (Amirthavalli et al., 2017)

2.3 Sintesis Zeolit

Sintesis zeolit dapat dilakukan dengan metode sol gel-hidrotermal dimana
proses ini dilakukan menggunakan gel yang berisi aluminosilikat dengan tambahan
template maupun tanpa template (Mastai, 2012). Proses sol-gel adalah metode
sintesis bottom-up. Dalam proses ini, produk akhir dibentuk dengan melakukan
sejumlah reaksi kimia ireversibel. Selama reaksi ini, molekul homogen primer (sol)
menjadi molekul tiga dimensi yang tak terbatas yang disebut gel. Konversi
tuberkulosis menjadi gel dilakukan melalui proses yang disebut “proses
pemadatan” dan mengarah pada produksi gel basah (Bokov et al., 2021). Setelah

produksi gel basah ini selesai akan dilanjutkan dengan metode hidrotermal. Metode
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hidrotermal merupakan suatu metode sintesis yang dilakukan dalam wadah tertutup
yang melibatkan air dan panas dimana larutan prekursor dipanaskan dengan suhu
yang relatif tinggi yaitu + 100°C dan tekanan yang tinggi pula yaitu + 1 bar.
Penggunaan suhu dan tekanan yang tinggi ini berfungsi untuk melarutkan serta
mengkristalkan kembali senyawa yang tidak dapat larut dalam kondisi suhu ruang

(Byrappa & Yoshimura, 2001; @ye et al., 1999).

Precarsors + Solvents

l

+ > B
[ . C
e
el =S/-0R + H0 e =mSLOHW *» ROH Hydrolysis
S )
Sol Formation Connected porous
. } y =S ¢+ =S50 =S Se= + RO
(Colloidal Structures in Sol)  structure (gel) -On Si-OR = -0 ROH
Condensaton
=5| OH + =5|-0H - =S5.0S8S/= + HO0
\ J L J
Step: | (Hydrolysis)  Step: 2 (Condensation)

Gambar 2. 8 Proses Sol Gel dan reaksinya untuk menjadi gel basah sebelum di
hidrotermal

Sintesis dengan metode ini diawali dengan polimersasi monomer-monomer
membentuk partikel koloid, yaitu suatu sistem yang terdiri dari partikel-partikel
padat (ukuran partikel antara 1 nm sampai 1 um) yang terdispersi dalam suatu
pelarut lalu pengikatan partikel membentuk rantai, kemudian jaringan yang
terbentuk diperpanjang dalam medium cairan, kemudian penguapan dan mengental
menjadi suatu gel. Setelah itu dilanjutkan dengan proses pengubahan gel dengan
meningkatkan suhu dan pH menggunakan autoklaf. Setelah mencapai
kesetimbangan, gel diubah menjadi padatan zeolit dengan bantuan tekanan tinggi
pada reaktor hidrotermal (Cundy & Cox, 2005; Sakka, S., Kozuka, 2005). Dalam

sintesis metode sol-gel hidrotermal terdapat beberapa faktor yang mempengaruhi
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hasil dari kristal zeolit yang didapat diantaranya adalah temperatur, tekanan, waktu
reaksi, kondisi wadah, komposisi gel yang digunakan, serta penambahan zat lain

seperti template (Atmadiputri, 2010).

Proses sintesis sangat sensitif terhadap kontaminan dari lingkungan. Apabila
terdapat kontaminan (pengotor) sedikit saja dapat mempengaruhi hasil kristal zeolit
yang didapat sehingga dibutuhkan pemilihan dan perlakuan material yang tepat
untuk proses sintesis. Material yang dibutuhkan dalam proses sintesis hidrotermal
adalah sumber silika, sumber alumina, dan air demineralisasi (Atmadiputri, 2010).
Metode sol-gel hidrotermal memiliki kelebihan diantaranya homogenitas tinggi,
luas permukaan yang besar, kemurnian cukup tinggi, suhu yang digunakan cukup
rendah, dapat mengontrol kondisi sintesis sehingga diperoleh produk yang
diinginkan seperti partikel yang kecil dengan porositas yang tinggi, kristalinitas
yang didapat tinggi, kemurnian yang didapat tinggi serta distribusi ukuran partikel

homogen (Lee, 1991).

Sintesis ZSM-5 merupakan salah satu bentuk kita mempelajari hal yang baru
dan pengembangan ilmu pengetahuan yang bermanfaat bagi kehidupan sekitar kita.
Perintah membaca dalam makna luas terkait dengan ilmu pengetahuan tersirat

didalam surat Al-Alaqg (96) ayat 1-5, yang berbunyi :

Ao (6) L dle T (v) 38T g TAT (v) Gl G 2T Gl (1) Gl T 2 (2 AT
(o) d b 2y

Artinya: “Bacalah dengan (menyebut) nama Tuhanmu yang menciptakan! - Dia
menciptakan manusia dari segumpal darah. - Bacalah! Tuhanmulah Yang
Mahamulia, - yang mengajar (manusia) dengan pena. - Dia mengajarkan
manusia apa yang tidak diketahuinya.” (Q.S Al-Alaq (96) : 1-5)
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Menurut Quraish Shihab perintah membaca dari kata 5] yang diulang dua kali
berarti perintah untuk belajar dalam artian meneliti dan mempelajari hal baru
disekitar kita (Quraish, 1992). Kata Al elc menurut Ibnu Katsir diartikan sebagai
Allah mengajar manusia dengan perantara pena sehingga kita dapat menulis hal
yang kita pelajari untuk pengembangan ilmu pengetahuan sehingga dapat

diwariskan kepada generasi penerus melalui tulisan (Rifa’i an-Nasib, 2012).

Zeolit ZSM-5 telah berhasil disintesis dengan menggunakan template (Khalifah
& Prasetyoko, 2008; Widayat Widayat & Annisa, 2017) dan tanpa menggunakan
template (Dey et al., 2013; Prasetyoko et al., 2012) serta membandingkan sintesis
hidrotermal dengan dan tanpa template (Narayanan et al., 1995). Zeolit ZSM-5
telah berhasil disintesis menggunakan metode hidrotermal dengan menggunakan
template (Khalifah & Prasetyoko, 2008; Widayat Widayat & Annisa, 2017) dan
tanpa menggunakan template (Dey et al., 2013; Prasetyoko et al., 2012) serta
membandingkan sintesis hidrotermal dengan dan tanpa template (Narayanan et al.,
1995). Sintesis ZSM-5 dilaporkan telah berhasil disintesis menggunakan TEOS
sebagai sumber silikat dan template TPAOH serta CTABr yang dilakukan pada
suhu 150°C selama 48 jam untuk proses kristalinitasnya. Analisa sintesis zeolit

ZSM-5 menggunakan XRD diperlihatkan pada Gambar 2.9.
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Gambar 2. 9 Difraksi Sinar X ZSM-5 dengan Variasi Rasio SiO,/Al,O3 20, 35, 50, 100

Difraktogram yang dihasilkan dari sampel ZSM-5 mesoporiporous ini
dibandingkan antara variasi SiO2/Al>03 20, 35, 50 dan 100. Pola difraksi sinar-X
sampel ZSM-5 mesoporiporous dengan variasi rasio SiO2/Al20s ditunjukkan pada
Gambar 2.8. Semua sampel memiliki intensitas puncak yang cukup tinggi di 20 =
7.8°%; 8.7°; 8.89; 9.0°; 22.9% 23.2°. Puncak-puncak ini sesuai dengan puncak-puncak

ZSM-5 yang berstruktur MFI.

Sintesis zeolit ZSM-5 juga dilakukan tanpa menggunakan template telah
dilaporkan oleh Dey et al. (2013) yaitu sintesis ZSM-5 menggunakan sekam padi
sebagai sumber silikat menghasilkan kristal yang sesuai dengan puncak ZSM-5
yang dilakukan pada suhu 150°C selama 48 dan 96 jam untuk proses kritalinitasnya.

Analisa sintesis zeolit ZSM-5 menggunakan XRD diperlihatkan pada Gambar 2.10.
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Gambar 2. 10 Pola XRD serbuk ZSM-5 disintesis pada 150°C selama (a) 48, (b)
72, dan (c) 96 jam.

Gambar 2.10 menunjukkan pola XRD dari serbuk yang diperoleh secara
hidrotermal pada 150°C selama (a) 48, (b) 72, dan (c) 96 jam. Diamati bahwa
selama 48 jam waktu reaksi kristalisasi partikel ZSM-5 tidak terjadi. Kristalisasi
ZSM-5 dimulai pada 150°C/72 jam. Dengan meningkatnya waktu reaksi dari 72
jam menjadi 96 jam, derajat kristalisasi meningkat karena peningkatan nukleasi
seiring waktu.

Hasil dari XRD diatas didukung juga oleh hasil BET pada peneltian ini yang

ditunjukkan pada Gambar 2.11
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Gambar 2. 11 Isoterm adsorpsi dan desorpsi nitrogen serbuk ZSM-5 disintesis
menggunakan abu sekam padi sebagai sumber silika dan tanpa template
organik pada 150 1C/96 jam. Inset: distribusi ukuran pori dengan (1)
metode HK dan (I1) metode BJH.

Gambar 2.11 menunjukkan isoterm adopsi dan desorpsi N2 dari serbuk ZSM-5
yang dibuat pada 150°C/96 jam. Distribusi ukuran pori (PSD) dalam rentang pori
mikro yang dievaluasi dengan metode HK dan distribusi dalam rentang mesopori
sebagaimana ditentukan oleh metode BJH masing-masing digambarkan dalam
sisipan (I) dan (I1) dari Gambar 2.13. Adsorpsi/ isoterm desorpsi menunjukkan
bahwa serapan mikropori awal yang curam terjadi pada sekitar P/Po < 0,02.
Penyerapan nitrogen meningkat tajam di atas tekanan relatif sekitar 0,8. Ini
menunjukkan isoterm tipe IV IUPAC dengan loop histeresis yang disebabkan oleh
pembentukan mesoporiporositas tekstur yang berasal dari intergrowth Kristal.
Sisipan (1) dari Gambar 2.13 menunjukkan distribusi ukuran pori mikro. Puncak
tajam di sekitar 5,6 A sesuai dengan pori zeolitik ZSM-5. Kurva distribusi ukuran

pori BJH sampel ditunjukkan pada inset (1) Gambar 2.11. Puncak yang menonjol
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pada sekitar 38 A menunjukkan mesopori yang dihasilkan dalam kristal zeolit

ZSM-5.

Sintesis ZSM-5 menggunakan template TPABr dan tanpa template dimana
proses kritalisasinya dilakukan selama 48 dan 168 jam pada suhu 170°C. Analisa

sintesis zeolit ZSM-5 menggunakan XRD diperlihatkan pada Gambar 2.12

IFC 19

¥FC 37
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o 25 0 1] [[] []
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Gambar 2. 12 Pola XRD IFC-19 dan IFC-37

Berdasarkan Gambar 2.12 analisis menggunakan XRD pada sintesis zeolit
ZSM-5 menggunakan metode hidrotermal kedua sampel menunjukkan kristalisasi
dan memiliki karakteristik puncak ZSM-5. Sampel bebas template (IFC-37) yang
disintesis selama 48 jam menunjukkan Kristalinitas yang buruk namun sampel
menggunakan template (IFC-19) yang disintesis selama 48 jam menunjukkan
kristalinitas yang baik.

Analisa morfologi dari zeolit ZSM-5 dapat dilakukan dengan menggunakan
SEM. Analisa zeolit ZSM-5 menggunakan SEM ditunjukkan seperti pada Gambar

2.13.
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Gambar 2. 13 SEM IFC-19 (kiri) dan IFC-37 (kanan)

Morfologi dari dua sampel seperti yang terlihat dari gambar SEM ditunjukkan
pada Gambar 2.13. Sampel IFC-19 yang disiapkan dengan template selama 48 jam
memiliki ukuran partikel kecil jika dibandingkan dengan IFC-37 yang disiapkan
tanpa template selama 168 jam. Sampel zeolit yang dibuat tanpa template (IFC-37)
selama 168 jam terdiri dari partikel besar dan memanjang. Salah satu penyebab
terbentuknya kristal yang besar pada zeolit bebas template yang disintesis selama

168 jam adalah waktu kristalisasi yang lama.



BAB Il

METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Pelaksanaan

Penelitian ini dilakukan pada bulan September tahun 2022 hingga bulan Juni
tahun 2023 di Laboratorium Kimia Anorganik Universitas Islam Negeri Maulana
Malik Ibrahim Malang. Karakterisasi dilakukan di Greenlab Bandung,

Laboratorium Terpadu Ull dan Laboratorium Teknik Kimia ITS.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah neraca analitik, seperangkat
alat gelas, magnetic stirrer, hot plate, oven, botol akuades, pH universal,
seperangkat alat penyaring vakum, reaktor hidrotermal, alat instrumen XRD, alat

instrumen BET dan alat instrumen SEM.

3.2.2 Bahan
Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah TEOS 98%, Natrium

Aluminat 82%, TPAOH 20%, akuades, NaOH 0,1M dan CTABr 99%.

3.3 Rancangan Penelitian
Penelitian yang dilakukan meliputi sintesis zeolit ZSM-5 dengan metode solgel
hidrotermal tanpa menggunakan template organik, menggunakan template TPAOH

dan menggunakan 2 template yaitu TPAOH dan CTABr. Proses kristalisasi

23
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dilakukan pada waktu 48 jam kemudian dilanjutkan dengan karakterisasi

menggunakan XRD, SEM dan adsorpsi nirogen.

3.4 Tahapan Penelitian

Tahapan penelitian dilakukan yaitu sebagai berikut:

1. Sintesis zeolit ZSM-5 dengan metode solgel hidrotermal tanpa
menggunakan template organik, menggunakan template TPAOH dan
menggunakan 2 template yaitu TPAOH dan CTABr. dengan waktu
Kristalisasi yaitu 72 jam.

2. Karakterisasi zeolit ZSM-5 menggunakan XRD, SEM dan BET.

3. Analisis data karakterisasi.

3.5 Prosedur Penelitian
3.5.1 Sintesis ZSM-5 Tanpa Menggunakan Template Organik

Kristal zeolit ZSM-5 disintesis sebagai berikut pertama larutan dibuat
dengan 0,35 g natrium aluminat dilarutkan dalam 54 mL akuades. Kemudian
larutan yang dihasilkan ditambahkan 9,18 mL TEOS. Campuran kemudian diaduk
selama 1 jam dan didiamkan pada suhu ruang selama 72 jam. Setelah gel terbentuk
kemudian dikristalisasi pada suhu 190°C selama 72 jam. Padatan yang terbentuk
disaring dan dicuci dengan aquades. Padatan dikeringkan pada suhu 120°C selama
12 jam. Padatan yang dihasilkan kemudian dikalsinasi pada suhu 550°C selama 6

jam.
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3.5.2 Sintesis ZSM-5 Menggunakan Template TPAOH

Kristal zeolit ZSM-5 disintesis sebagai berikut pertama larutan dibuat
dengan 0,35 g natrium aluminat dilarutkan dalam larutan TPAOH terdiri dari 0,57
mLTPAOH dan 54 mL akuades. Kemudian larutan yang dihasilkan ditambahkan
9,18 mL TEOS. Campuran kemudian diaduk selama 1 jam dan didiamkan pada
suhu ruang selama 72 jam. Setelah gel terbentuk, campuran tersebut kemudian
dikristalisasi pada suhu 190°C selama 72 jam. Padatan yang terbentuk disaring dan
dicuci dengan aquades. Padatan dikeringkan pada suhu 120°C selama 12 jam.

Padatan yang dihasilkan kemudian dikalsinasi pada suhu 550°C selama 10 jam.

3.5.3 Sintesis ZSM-5 Menggunakan Template TPAOH dan CTABr

Kristal zeolit ZSM-5 disintesis sebagai berikut pertama larutan dibuat dengan
0,35 g natrium aluminat dilarutkan dalam larutan TPAOH terdiri dari 0,57
mLTPAOH dan 54 mL akuades. Kemudian larutan yang dihasilkan ditambahkan
9,18 mL TEOS. Campuran kemudian diaduk selama 1 jam dan didiamkan pada
suhu ruang selama 72 jam. Setelah gel terbentuk, ditambahkan 1,52 g CTABr dan
aduk hingga tercampur sempurna. Campuran tersebut kemudian dikristalisasi pada
suhu 190°C selama 72 jam. Padatan yang terbentuk disaring dan dicuci dengan
aquades. Padatan dikeringkan pada suhu 120°C selama 12 jam. Padatan yang

dihasilkan kemudian dikalsinasi pada suhu 550°C selama 10 jam.
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3.6 Karakterisasi
3.6.1 Karakterisasi menggunakan XRD (X-Ray Diffraction)

Karakterisasi XRD dilakukan untuk mengidentifikasi fasa dan struktur Kkristal.
Sampel zeolit dikarakterisasi kristalinitasnya dengan radiasi Cu K« (4 = 1,52014

R) pada 20 kV dan 30 mA, 20 1,5-20° dengan kecepatan scan 0,02°/detik.

3.6.2 Karakterisasi menggunakan SEM (Scanning Electron Microscopy)
Karakterisasi SEM dilakukan untuk mengetahui morfologi dan ukuran kristal
serta komposisi unsur peyusun sampel. Sampel zeolit dikarakterisasi pada
mikroskop elektron pemindaian (SEM) yang diletakkan pada sampel holder.
Pengukuran dilakukan pada perbesaran 5000-20.000 kali hingga terlihat morfologi
kristalnya.
3.6.3 Karakterisasi menggunakan Adsorpsi Nitrogen
Karakterisasi adsorpsi nitrogen dilakukan untuk mengetahui luas permukaan
pori dan adsorbennya. Nitrogen digunakan sebagai adsorbat pada suhu 80 K. Luas
permukaan sampel diukur dalam alat adsorpsi kaca yang mampu mencapai 1 x 10°

> Torr.

3.7 Analisis Data
3.7.1 Analisis Data XRD

Data hasil karakterisasi XRD diperoleh difaktog. Difaktog ini menunjukkan
puncak-puncak dari ZSM-5 pada daerah 26. Puncak yang dihasilkan dari difaktog
ini akan dibandingkan dengan standar difaktog ZSM-5. Kemurnian kristal zeolit

ZSM-5 ini ditentukan dari puncak difaktog sampel hasil sintesis yang sama dengan
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puncak standar zeolit ZSM-5. Semakin tinggi intensitas puncak maka kemurnian
dari kristal zeolit ZSM-5 semakin tinggi.
3.7.2 Analisis Data SEM

Data hasil karakterisasi SEM zeolit ZSM-5 diperoleh foto morfologi permukaan
sampel hasil sintesis. Morfologi hasil sintesis ini menunjukkan ukuran dan bentuk
kristal zeolit ZSM-5.
3.7.3 Analisis Data BET

Data hasil karakterisasi BET zeolit ZSM-5 diperoleh data tekanan relatif (P/Po),
volume gas adsorpsi desorpsi per g sampel (V) dan (1/[W((Po/P)-1)]). Kemudian
dibuat grafik isotermal adsorpsi-desorpsi N2> dengan sumbu x adalah P/Po dan
sumbu y adalah V. Grafik hasil yang didapat akaan du bandingkan dengan standar
grafik oleh TUPAC dan diketahui karakteristik pori sampel. Lalu membuat grafik
penentuan luas permukaan dengan sumbu x adalah P/Po dan sumbu y adalah
(L/[W((Po/P)-1)]) dan didapat niai persamaan y=ax+b dimana dari persamaan
didapatkan nilai slope (s) dan intersep (i). Berat gas nitrogen yang membentuk

lapisan monolayer (Wm) dihasilkan dari persamaan 3.1

Lalu nilai luas permukaan (St) dihitung melalui persamaan 3.2
T (3.2)

dimana nilai N adalah bilangan Avogadro, Wm adalah berat gas nitrogen, dan Acs

adalah Molecular cross section area N2 yang besarnya 16,2 x 102° m?,
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Setelah itu dibuat plot dengan sumbu x adalah ukuran pori (nm) dan sumbu
y adalah volume gas N, yang diadsorpsi per g (cm®/gr). Titik optimum yang

ditunjukkan oleh grafik merupakan ukuran pori dari sampel.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Karakteristik ZSM-5 yang Disintesis dengan Menggunakan Template dan
Tanpa Template

Sintesis ZSM-5 dilakukan dengan metode hidrotermal sesuai dengan
metode Goncalves et al, (2008), tetapi menggunakan sumber silika dan alumina
yang berbeda. Pada penelitian tersebut, digunakan pirogenik silika sebagai sumber
silika dan aluminium nitrat nonahidrat dan natrium aluminat sebagai sumber
alumina. Sedangkan pada penelitian ini digunakan TEOS (tetraetil ortosilikat)
sebagai sumber silika, dan natrium aluminat sebagai sumber alumina yang memiliki
kereaktifan tinggi, sehingga lebih mudah untuk digunakan dalam sintesis ZSM-5.
Selain itu, digunakan juga TPAOH (tertrapropil amonium hidroksida) sebagai
templat agar terbentuk struktur MFI dengan ukuran partikel kecil, yaitu memiliki
diameter 0,3 um (Wang et al, 2002). Templat lain yang digunakan adalah CTABr
(setiltrimetil amonium bromida) sebagai bahan pengarah struktur mesopori dan
untuk menghasilkan sampel yang memiliki stabilitas asam dan hidrotermal yang

baik (Goncalves et al, 2008).

TEOS akan mengalami reaksi hidrolisis dengan natrium aluminat dan
larutan TPAOH. Hidrolisis berlanjut dengan membentuk gugus silanol Si-OH
sebagai intermediet. Kemudian campuran didiamkan pada suhu ruang selama 72
jam untuk terjadinya proses pemeraman (aging). Pada proses pemeraman, terjadi

polikondensasi membentuk jembatan silang dan jaringan pori. Melalui polimerasi
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kondensasi akan terbentuk dimer, trimer dan seterusnya sehingga membentuk bola-

bola polimer menjadi struktur gel (Bcrinker dan Scherer, 1990).

Terbentuknya gel merupakan awal dari pembentukan inti dan pertumbuhan
kristal (Warsito et al, 2008). Gel yang dihasilkan ditambahkan CTABr yang
berfungsi sebagai cetakan untuk pembentukan struktur mesopori, dimana surfaktan
berada dalam pori-pori (Chen et al, 1993). Campuran gel dan CTABr dimasukkan
kembali ke dalam autoklaf pada suhu 190°C selama 72 jam untuk proses kristalisasi
hidrotermal. Proses hidrotermal melibatkan air dan panas, dimana campuran
dipanaskan pada temperatur relatif tinggi dalam wadah tertutup. Keadaan tersebut
dimaksudkan agar terjadi keseimbangan 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. Kondisi ini juga
telah dilaporkan oleh Oye et al, (2001). Pada proses hidrotermal, terjadi reaksi
kondensasi yang memungkinkan adanya pembentukan ikatan baru Si,Al-O-Si,Al

(T-O-T) (Cundy dan Cox, 2005).

Si(OH)s + Al(OH)s — (OH)3Si-O-Al(OH)3z + H20

Padatan dicuci dengan aquades untuk mengurangi sisa TPAOH dikeringkan
dalam oven untuk menghilangkan kandungan air. Untuk memaksimalkan hasil
produk dilakukan kalsinasi pada suhu 550°C selama 6 jam untuk menghilangkan
templat/surfaktan, sehingga terbentuk struktur dengan pori yang terbuka, yaitu

ZSM-5.
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Terbentuknya senyawa baru dialam semesta ini merupakan bukti kekuasaan
dan kebesaran Maha Pencipta yang perlu dipelajari. Secara implisit, hal ini

ditunjukkan dalam Q.S.Ali Imran (3): 190-191 yang berbunyi :

5ty L T 0985 T (o) T Y 38 Sy T il oy opledi le 0 Gy
(var) LU e G G sl 1is edls b o3l opadl sls o583 154 e
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, duduk
atau dalam keadaan berbaring, dan mereka memikirkan tentang
penciptaan langit dan bumi (seraya berkata), “Ya Tuhan kami, tidaklah

Engkau menciptakan semua ini sia-sia; Maha Suci Engkau, lindungilah
kami dari azab neraka. (191)”

Tafsir al-Misbah surat Ali Imran imran ayat 190-191 tersebut berdasarkan
karangan Quraish Shihab menjelaskan bahwa ayat ini menyeru kepada hamba Allah
agar senantiasa berpikir terhadap apa-apa yang ciptakan Allah SWT, seperti adanya
bulan, bintang, matahari, perputaran bumi, adanya siang dan malam, merupakan
tanda-tanda keagungan Allah bagi seorang ulul albab, yaitu umat manusia yang
senantiasa berdzikir atau terus menenrus mengingat Allah dalam kondisi apapun
secara lisan maupun di dalam hati. Obyek dari berdzikir adalah Allah SWT dan
obyek akal pikiran merupakan semua makhluk yang diciptakan oleh Allah SWT.
Akal bebas berfikir seluas-luasnya untuk memikirkan kejadian alam, namun
terbatas dalam memikirkan dzat Allah SWT. Salah satu implementasi dari seorang

ulul albab yaitu melakukan penelitian.
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4.1.1 Analisa Struktur Menggunakan XRD (X-ray Diffraction)

ZSM-5 rasio molar SiO2/Al,03 = 20 hasil sintesis dikarakterisasi dengan
teknik difraksi sinar-X (XRD) untuk mengetahui struktur. Teknik XRD digunakan
untuk mengetahui struktur dan fase kristal dari sampel ZSM-5. Pola difraksi sinar-

X dari sampel ZSM-5 mesopori hasil sintesis dapat dilihat pada Gambar 4.1.

m = mordenite
z=LSM-5

m m m . nom TPAOH+CTAB

z z z m

m " TPAOH N

mom m m m m non-template
3
= Mordenite
S JCPDS-43-0171
= JL ) h_

ZSM-5
JCPDS-44-0003

I ! I ! I ! I ! 1
10 20 30 40 50
2 Theta (derajat)

Gambar 4. 1 Pola difraksi sinar-X dari sampel ZSM-5 dengan variasi template
Pola difraksi sinar-X pada Gambar tersebut dimonitor pada 26 = 1,5-50°.
Sampel ZSM-5 penambahan adanya template dan tanpa template menunjukkan
pola difraksi sinar-X yang serupa yaitu munculnya puncak difraksi dengan
intensitas tinggi pada 20 = 6,48; 8,6; 9,76;13,84,14,58; 19,58, 22,18; 23,16; 25,62;
26,2; 27,64; 30,86; dan 35,58°. Puncak-puncak ini tidak sesuai dengan hasil yang

dipublikasikan oleh International Zeolite Association (Treacy dan Higgins, 2001)
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untuk pola difraksi ZSM-5 melainkan sesuai dengan pola difraksi mordenite dengan
tipe struktur MOR. Hal ini mengindikasikan bahwa hasil sintesis termasuk dalam

tipe struktur MOR.

Pola difraksi sinar-X selain untuk menunjukkan struktur sampel, pola
difraksi juga menunjukkan intensitas suatu sampel. Pada Gambar 4.1 menunjukkan
penambahan template TPAOH memiliki intensitas yang lebih tinggi dibanding
dengan tanpa penambahan template. Begitu pula untuk penambahan template
TPAOH dan CTABr menunjukkan intensitas yang tertinggi diantara ketiganya
(terlampir pada lampiran 3). Hal ini menunjukkan bahwa penambahan template
TPAOH dan CTABr memiliki kristalinitas yang lebih tinggi dibandingkan dengan

yang lain.

Pola difraksi sinar-X pada Gambar 4.1 menunjukkan bahwa semua sampel
terdiri dari fasa MOR. Penggunaan template mempengaruhi intensitas dari difraksi.
Zeolit yang tidak ditambah template memiliki intensitas yang kecil dibanding zeolit
yang ditambahkan template. Pengaruh template mesopori yaitu CTAB juga

membuat intensitas dari zeolit memiliki intensitas yang tinggi.

04 |
~ =
= |3
x - MORDENITE
a <
0z L .' QUARTZ
'FERR.} 2SM-5
L 1 L _\
AMORPHOUS
# AL i i i i i i L L
0 30 60 30
Si0y /Aly0,

Gambar 4. 2 Fase Distribusi pada SBU 5-1 Sodic System
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Hasil produk menjadi mordenit bukan ZSM-5 juga disebabkan oleh SBU
(Secondary Building Unit) mereka yang sama Yyaitu 5-1 dimana memiliki
keterkaitan yang dapat menghasilkan produk mordenit. Berdasarkan Gambar 4.2
rasio OH/SiO2 mempengaruhi hasil dari zeolit dimana rasio OH/SiO> untuk zeolit
ZSM-5 yang murni yaitu antara 0 - 0,2 sedangkan untuk mordenit murni yaitu >
0,2. Rasio OH7/SIO, pada penelitian ini adalah 0,31. Hal ini disebabkan
penambahan NaOH pada saat pembuatan produk yang meningkatkan anion OH-
sehingga rasio OH/SiO, menjadi lebih dari 0,2 sehingga hasil dari penelitian ini

adalah mordenite.

4.1.2 Analisa Morfologi Menggunakan SEM (Scanning Electron Microscope)
Karakterisasi dilanjutkan dengan karakterisasi menggunakan SEM. Fungsi

utama SEM adalah mengetahui morfologi permukaan berupa bentuk dan ukuran

partikel dari sampel padat. Morfologi sampel ZSM-5 dengan rasio molar

Si02/Al203 20 dengan tanpa dan dengan template ditunjukan pada Gambar 4.3.



35

Perbesaran 1000x

e

Teknikiesin ITS 15,0V.X1,00K SE U oo (N <

Perbesaran 5000x

TeknikMesin TS 15.0kV X5.00k SE

Gambar 4. 3 Morfologi SEM ZSM-5 (a) tanpa template (b) dengan template
TPAOH (c) dengan template TPAOH dan CTAB

Berdasarkan Gambar 4.3, sampel a dan sampel b yaitu tanpa penambahan
template dan penambahan template TPAOH memiliki morfologi yang sama. Hal
ini juga didukung oleh data XRD dimana sampel a dan sampel b memiliki struktur
yang sama Yyaitu mordenite. Sehingga penambahan template TPAOH tidak
mempengaruhi morfologi dari zeolit. Sedangkan untuk sampel ¢ yaitu penambahan
template TPAOH dan CTAB dilihat dari hasil XRD memiliki struktur yang sama

dengan sampel a dan sampel b, namun morfologinya berbeda. Sehingga
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penambahan CTAB pada sampel selain untuk mendapatkan mesopori juga dapat

mempengaruhi morfologi dari zeolit.

Kerangka zeolit merupakan salah satu wujud dari kebesaran Allah SWT
dalam setiap kesempurnaan penciptaan-Nya. Allah SWT menciptakan makhluk
dengan sempurna, sesuai dengan ukuran yang dibutuhkan dan bentuk yang serapi-
rapinya. Secara implisit, hal ini ditunjukkan dalam firman-Nya pada surat Al-

Furgan (25): 2 yang berbunyi:

i 5388 5o 27 lg oIl o s 0 SG ds 1005 Ast 5 o5V coplaz AL 4 o

Artinya: "yang memiliki kerajaan langit dan Bumi, tidak mempunyai anak, tidak
ada sekutu bagi-Nya dalam kekuasaan(Nya), dan Dia menciptakan segala
sesuatu, lalu menetapkan ukuran-ukurannya dengan serapi-rapinya.”
(QS. Al-Furgan [25]: 2).

Menurut Dr. Quraish Shihab dalam karyanya tafsir Al-Misbah menjelaskan
dengan rinci mengenai makna 158 553 o3 (K GR35 “menetapkan ukuran-
ukurannya dengan serapi-rapinya“. Menurutnya, ilmu pengetahuan modern
menyatakkan bahwa semua makhluk dapat berkembang dengan caranya yang
berbeda dan berjalan sesuai sistem yang teliti yang bersifat konstan. Semua atas
kehendak Allah SWT, terlepas dari perbedaan jenis dan bentuknya yang terdiri dari
berbagai unsur yang mungkin tak terbatas jumlahnya (Shihab, 2002). Makna
tersebut bermakna serupa dengan morfologi zeolit, dimana setiap zeolit tersusun
atas berbagai unsur dan memiliki rumus molekul maupun rumus senyawa yang

paten. Setiap unsur tersebut saling berikatan dan membentuk kerangka membentuk

sebuah pori yang berukuran berbeda pada setiap jenis zeolit.
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4.1.3 Analisa Isoterm, Luas Permukaan dan Ukuran Pori Menggunakan
Adsorpsi Nitrogen

Karakterisasi selanjutnya adalah adsorpsi nitrogen. Pada penelitian ini
adsorpsi nitrogen dilakukan pada sampel dengan penambahan template TPAOH
dan CTABr untuk mengetahui terbentuknya mesopori pada sampel. Adsorpsi
nitrogen merupakan adsorpsi fisik yang digunakan untuk menentukan distribusi
ukuran pori dan luas permukaan spesifik suatu padatan (Haber et al, 1995). Luas
permukaan dan porositas adalah sifat yang penting dalam bidang desain katalis
heterogen. Luas permukaan adalah karakterisasi katali padatan untuk menentukan
situs aktif dan dihubungkan dengan aktivitas katalis. Sedangkan pori katalis
heterogen mengontrol fenomena transport dan mengatur selektivitas dalam reaksi
katalisis. Sifat seperti volume pori dan distribusi ukuran pori adalah parameter

penting dalam penentuan selektivitas katalisis.
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Gambar 4. 4 Grafik isoterm adsorpsi-desorpsi N2 dengan template TPAOH +
CTAB

Gambar 4.4 menunjukkan hasil isoterm adsorpsi-desorpsi nitrogen sampel

yang telah dikalsinasi setelah perlakuan hidrotermal dan pertukaran kation. Gambar
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tersebut merupakan grafik jumlah nitrogen yang teradsorpsi-desorpsi terhadap
tekanan relatif P/PO. Isoterm adsorpsi-desorpsi nitrogen pada sampel diatas
menunjukkan isoterm tipe IV. Grafik isoterm sampel diatas memperlihatkan
histerisis yang besar pada P/P, = 0,5-0,99. Loop histerisis ini terbentuk akibat
kondensasi kapiler pada pori berukuran mesopori pada tekanan tinggi. Hal ini
menunjukkan bahwa jumlah adsorbat (N2) yang tertinggal dalam pori saat desorpsi
paling banyak, yang mengindikasikan bahwa jumlah mesopori pada mordenite.
Pembuktian terhadap adanya pori mesopori pada permukaan padatan dapat dilihat

dari data distribusi ukuran pori yang ditunjukkan pada Gambar 4.5.
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Gambar 4. 5 Distribusi ukuran pori sampel mordenite rasio SiO2/Al203 20, dimana
dV/dD adalah perubahan volume adsorbat pada tiap-tiap diameter pori
per gram sampel.

Gambar 4.5 menunjukkan distribusi ukuran pori sampel yang ditentukan
oleh metode BJH (Barrett, Joyner and Halenda) dari cabang isoterm adsorpsi
nitrogen (Storck et al, 2008). Grafik distribusi ukuran pori menunjukkan adanya

distribusi pori yaitu pada diameter pori 2,05 dan 3,6 nm, sehingga dapat
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disimpulkan bahwa sampel diatas memiliki pori berukuran mesopori. Puncak
tertinggi pada diameter pori 2,05 nm menunjukkan bahwa ukuran pori yang paling

banyak adalah 2,05 nm.

Data luas permukaan spesifik yang ditentukan dengan metoda BET (SBET),
volume total pori (Vtot), volume mikropori (Vmic), volume mesopori, % porositas

ditunjukkan pada Tabel 4.1.

Tabel 4. 1 Hasil Analisis Permukaan dan Pori Sampel

Luas Permukaan (BET) (m?/g) 113,293
Volume Mikropori (t-Plot) (cc/g) 0,0315472
Volume Mesopori (BJH Desorpsi) (cc/g) 0,106215
Diameter Pori (BJH Desorpsi) (nm) 2,05958
Volume Total Pori pada P/P0=0,9 0,17077
% Porositas (Vmesopori/Vtot x 100%) -0,830929
Rata-rata Diameter Pori (nm) 2,05

Struktur yang terbentuk pada penelitian ini adalah struktur mordenite
dimana pada karakterisasi adsorpsi nitrogen merupakan mesopori. Berdasarkan
tabel diatas didapatkan luas permukaan 113,293 m?/g dimana termasuk luas
permukaan mesopori untuk mordenite yaitu 50-200 m?/g (Groen et al., 2009).
Volume mikropori pada mordenite mesopori berkisar antara 0,10-0,20 cc/g dan
volume mesopori pada mordenite mesopori minimal 0,08 cc/g (Tammana et al.,
2021). Hasil dari adsorpsi menunjukkan juga bahwa terdapat volume mikropori
pada struktur yaitu 0,0315472 cc/g dan volume mesopori yaitu 0,106215 cc/g,

artinya pada struktur ini tidak hanya mengandung mesopori namun juga sedikit
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mengandung mikropori. Diameter pori yang didapatkan yaitu 2,05 nm dimana

merupakan pori terbanyak pada struktur ini yaitu mesopori.



BAB V
PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan bahwa
analisis struktur dengan XRD pada sintesis tanpa template menghasilkan struktur
mordenite. Sedangkan penggunaan template TPAOH menghasilkan struktur
mordenite dan ZSM-5. Begitu pula pada penggunaan template TPAOH dan CTAB
menghasilkan struktur mordenite dan ZSM-5. Morfologi dengan SEM yang
dihasilkan dari sintesis tanpa penambahan template adalah tidak seragam
sedangkan penambahan template TPAOH menghasilkan morfologi yang tidak
seragam juga namun morfologi hasil sintesis dari penambahan template TPAOH
dan CTAB menghasilkan bentuk yang seragam. Sehingga pada penelitian
penambahan template TPAOH tidak mengubah struktur maupun morfologi serta
penambahan template CTAB tidak mengubah struktur namun mengubah
morfologi. Analisis luas permukaan dan ukuran pori dengan adsorpsi nitrogen
hanya dilakukan pada sampel dengan penambhan template TPAOH dan CTAB.
Hasil dari analisisnya pori yang dihasilkan merupakan mesopori dengan ukuran

pori 2,05 nm dan luas permukaan 113,293 m?/g.

5.2 Saran

Keberhasilan sintesis zeolit ZSM-5 tidak hanya bergantung pada rasio Si/Al
saja juga bergantung pada rasio OH7/SiO.. Perhitungan mengenai rasio OH7/SiO;
harus lebih teliti lagi karena perbedaan rasio OH/SiO; sedikit saja dapat mengubah

produk zeolit ZSM-5 menjadi produk zeolit yang lain.

41
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Diperlukan juga aplikasi zeolit untuk pengembangan penelitian selanjutnya
serta penelitian lebih lanjut untuk komposisi hasil persen kemurnian maupun

kristalinitas dari zeolit yang disintesis menggunakan aplikasi OriginLab.
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Lampiran

LAMPIRAN

1. Diagram Alir

a. Sintesis ZSM-5 Tanpa Menggunakan Template

Si/Al

Diambil 0,35 g natrium aluminat

Dilarutkan dalam 54 mL akuades

Ditambahkan 9,18 mL TEOS

Diaduk selama 1 jam

Didiamkan pada suhu ruang selama 72 jam

Dikristalisasi pada suhu 190°C selama 72 jam 72 jam dan 96 jam
Disaring dan dicuci dengan aquades

Dikeringkan kembali pada suhu 110°C selama 24 jam
Dikaraterisasi menggunakan XRD, SEM dan BET

Hasil

b. Sintesis ZSM-5 Menggunakan Template Organik TPAOH

Si/Al

Diambil 0,35 g natrium aluminat

Dilarutkan dalam larutan TPAOH (0,57 mLTPAOH dan 54 mL
akuades)

Ditambahkan 9,18 mL TEOS

Diaduk selama 1 jam

Didiamkan pada suhu ruang selama 72 jam
Diaduk hingga tercampur sempurna
Dikristalisasi pada suhu 190°C selama 72 jam
Disaring dan dicuci dengan aquades

Dikeringkan kembali pada suhu 120°C selama 12 jam

Dikalsinasi pada suhu 550°C selama 6 jam

Dikaraterisasi menggunakan XRD, SEM dan BET.

Hasil
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c. Sintesis ZSM-5 Menggunakan Template Organik TPAOH dan CTABr

Si/Al

Diambil 0,35 g natrium aluminat

Dilarutkan dalam larutan TPAOH (0,57 mLTPAOH dan 54 mL
akuades)

Ditambahkan 9,18 mL TEOS

Diaduk selama 1 jam

Didiamkan pada suhu ruang selama 72 jam
Ditambahkan 1,52 g CTABr

Diaduk hingga tercampur sempurna

Dikristalisasi pada suhu 190°C selama 72 jam
Disaring dan dicuci dengan aquades

Dikeringkan kembali pada suhu 120°C selama 12 jam
Dikalsinasi pada suhu 550°C selama 6 jam

Dikaraterisasi menggunakan XRD, SEM dan BET.

Hasil
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Lampiran 2. Perhitungan
1. Perhitungan Komposisi

1 SiO2: 0,05 Al203: 0,2 TPAOH: 38 H20: 0,26 CTABr

Rasio Mol Si/Al = 20
Rasio Mol Si/CTAB = 3,85

a. Massa TEOS
Massa TEOS = 100 ml x 0,933 gr/ml = 93,3 g
% TEOS dalam air =98% x 93,39g=914¢

% SiO, = —275L % 100% = 2228 + 100% = 28,8%
Mr Si0O2 208,33
Massa SiO; = 28,8% x 91,49 =26,3 ¢

Volume TEOS = 22397 - 28 2 m|
0,933

b. Massa NaAlO:
Al;03+ NaOH — NaAlO; + H,0
mol Al.O3 = mol NaAIO>
Massa NaAIO, =0,05 mol x82=4,1¢g
% NaAlO, dalam air=82% x4,19=3,36¢
Massa H.O dalam NaAIO, =18% x4,1g=0,74 g

c. Massa TPAOH
Massa TPAOH = 0,2 mol x 203,36 = 20,67 g
% TPA" dalam air = 20% x 20,67 g = 16,27 g
Massa H>O dalam TPAOH =60% x 20,67 g =24,4 ¢

d. Massa CTABr
Massa CTABr = 0,26 mol x 364,45 =94,76 g
% CTABTr dalam air = 99% x 94,76 = 93,81 ¢

e. Massa H.0
Massa H.O = 38 mol x 18 =684 g
Massa H>0 yang perlu ditambahkan = 684 g — 24,4 g — 0,74 g = 658,86 g

Karena keterbatasan bahan dan penyesuaian alat maka bahan yang
digunakan pada penelitian ini dibagi dengan 10 sehingga diperoleh massa
untuk masing-masing bahan sebagai berikut :

1. TEOS=9,18 mL

2. NaAlO2=0,35¢g

3. TPAOH =4,07 ml

4. CTABr=9,38g¢

5. H:O0=54 mL



2. Perhitungan Luas Permukaan

St= ——xNxACs
1
Wm = -
s+1i
1
- Wm= = =0,0353
31,1868 +(—0,447752) 30,739020
0,0353

- St = ———x6,0225 x 10%x 16,2 x 10%° = 113,29 m?/g

28,0134
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Lampiran 3. Data XRD
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Peak List

General mformation
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Peak List

General imformation
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Lampiran 4. Data SEM

10.0pm

TeknikMesin ITS 15.0kV X10.0k SE 5.00pum TeknikMesin ITS 15.0kV X15.0k SE

Gambar 2 Morfologi SEM ZSM-5 tanpa template dengan perbesaran (a) 1000x
(b) 5000x (c) 10000x (d) 15000x

TeknikMesin ITS 15.0kv X10.0k SE S o [ TeknikMesin ITS 15,04V X15.0k SE

Gambar 1 Morfologi SEM ZSM-5 dengan template TPAOH dengan perbesaran
(a) 1000x (b) 5000x (c) 10000x (d) 15000x
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X5.00hSE St

5.00um TeknikMesin ITS 15.0kV X15.0k SE

Gambar 3 Morfologi SEM ZSM-5 dengan template TPAOH dan CTAB dengan
perbesaran (a) 1000x (b) 5000x (c) 10000x (d) 15000x
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Lampiran 5. Data Adsorpsi Nitrogen

UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA . '““\I
1L Kalivrang Km 14.5, Sleman Yogyakarts ..\ li‘:lua:nEa_u:l_'llmme
LABORATORIUM TERPADLU e | :
Quantachroms TouchWin v1.22 e ————
Report date: Tue Jul 4 2023 Operator: Yusuf
Fllanama: 07570623 _2.qcuPhyilio

Analysis Infarmation

Sampls B
I 0757 2 Waight 0.0744,
Dascription  ThC

Dats 1D [2f44b0ch-6043-423f-ab Te-3e35463d 467 d)

Operator sl Date 2023.07.03 Duration 13444,
Instrument 5t 2 on MOV touch 40 [5n: 170170510001] Firmware 1.07
Commants description of sample
Amblent Temp, 22.32c Vold Velume Mode HNOVA mode Cell iID 42
Cell Type Smmwith rad Thermal Delay 300 Po Mode Continuous
Adsorbate
Mame HMitrogen Molecular Weight 280013500 Cross Sectlon Area 16200
Non-ideality 6 580000e-05 0= Bath Temperature 7735«
Time 3 Drcen ‘hmp 300.000000-c
Data Reduction Parameterd
Thermal Transpiration ye: Eff. Molec. Diameter Os
Eff. Call Diameter O-
Adsarbate Model
Mamae Mitrogen Molecular Welght 250134, Cross Section Area  16.280m0e

Bath Temperature 77.35:

BET Multi-point BET results
Isotherm Branch Adiorption
Slope 31.1868
Intercapt -0.447752
Correlation cosff, r 0957139
C constant -GB652
Surface ares 113.293 m'/y

Graph - BET Multi-paint BET
BET (ally < BET BF

P T
AN

I B T |

17 ['WEPPa)-1)]

||TI|
?

I
A1

o

o o1 0.2 0.3
Relative Pressune

Crardschmme Toockmin™ w112 {Repart |D: QC20230704094930291-23739} Page 1 of 1



UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA ~ =,

M. Kaliurang Krn 14.5 Sleman sbgyakarta f Qua I'If:ll:l_'lml'l‘ll:‘ _.I
LABDRATORIUM TERPADL b A
‘Guantschromas TowchiWin wi. 23 e ——
Report date: Tue Jul 4 2023 Operator: Vigsuf
Filanama: 07570623_2 rouPhyslso
AnalyLis Information
Sample

o757 2
Description i

Weight

Data 1D {2044b0ck-E019-4231- ay 1e-3e350 ERA4ATH)

Operator sl

Instrument 5t 2 on MOWVA touch 40X [&fn: 1 701 70510001]

Comments description of cample
VYolid Volume Mode

Amblent Temp. 2232

Cell Type Smm with rad

Name FMitrogen

Non-ldesllty 658000080510

Time 30nn

Thermal Delay

Molecular Welght
Bath Temperature

Temp

Thermal Transpiration
Eff, Cell Diameter

Name
Bath Temperature

e
O

Mitrogen
7735

Moleculsr Weight

0.0744;

2023.07.03
HOVA mode
300w

2B.0133ma
77.35

300.000000 <

Drata Redu clion Parameterd

BET Multi-paint BET results

Isotherm Branch

Slope
Imtercept

Carrelation coeff, r

Ralative Prassura

0049594
0151179
0246579
0347485

€ constant
Surface area

Table - BET Multi-paint BET

Volume Adsorbed
@5TP

/g

30.8589
353682
37.6288
39.9806

Duratlon 1344
Firmware 107

Cell ID 42
Po Mode Continuous

Cross Sectlon Area 1624 0o

Eff. Molec. Diameter 0s

28.01344 Cross Section Ares 16240 e

Adsarption
31.1868
0447752
0.997139
-68.652
113,293 g

17 [ WiP/Po) - 1)1

1.3645
40291
6.9550

10.6573

Guantachrome Touchitin™ viL22

fRepart |D: QC20230704094939796-23768) Page 1 of 1



UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA =

"
Quiantachrome :.I

I Kaliurang Km 145, Sleman Yogyakarta
LAEDRATORIUM TERPADE -
q TouchWin vi.2d ——
Report date: Te Jul 4 2023 Operator: Wasuf
Fllename: 07570623 _2.geuPhyslio
Analysis Infarmation
ID 07572 Weaight 0.0744;
Dascription TpC
Data 1D [2f44b0ch-6019-4238-ab 1 e-3e 3546944 87d)
Operator  asuf Date 2023.07.03 Duration 1344~
Instrument 5t 2 on NOWA touch 4LX [s/m: 170170510001) Firmware 107
Comments description of sample
Amblent Temp. 2232 Void Veluma Mode MNOVA mode call ID 42
Call Type  Smm with red Thermal Dalay 300.. Po Mode Continuaus
Adsarbate .
Name Hirrogen Molecular Weight 2E.01350a Cross Section Ares  16.2400
Man-ldeality £ 55000005 w0 Bath Temperature 77.35:
Time 10w Temp  300.000000-c

Data Reduction Parameters

Thermal Transpiration  ye: EM. Molec, Diameter 0.
Eff. Cell Diamater 0.
Thickness Method deboer
P-tags below 0.35 included Maving Pt. Average off
Mame Hitrogen Molecular Welght 220134, Cross Sectlon Area  16.240 00
Bath Temperature 77.35c
BJH Pare Size Distribution Adsorption results
Surface Ares 41.5997 m'/g
Pore Volume 0127853 cofg
Pore radius Dwlr) 204129 nm
Table - BJH Pore Size Distribution Adsorption
radius Pare Volume Pore Surf, dvin dsir) dvileg r) dS{leg r}
nm eclg :.:'}; ce/nmig m/nmy/a cefg misg
204129 1.00B28Te-02 9. 878596+ 00 2.03051Be-02 1.969441e+01 949670102 9304565 +01
2 B328T 1.55225Te-02 1.401105+01 7.922507e-03 6.018463e+00 4 77584102 3p27863e+01
162351 214731502 2281499 +01 1.231585=-02 6. 709053+ 00 1.01&6869=-01 561261Te+01
5 63968 5251970e-02 302787 2e+01 7.6BTBdGe-03 2.726340e+00 9.784106e-02 3 4657 36e+01
129650 1.278527e-01 4.1859968=+01 6.323567e-03 9.754B04e-01 1.746522e-01 2 694203 e+01

CQuantschrome louchWin™ viLL

[Report ID: QC20230704095000004-23837) Page 1of 1
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JI. Kaliurang Kr 14.5, Sleman Yogyakarta '/ Qulﬂl'ltz‘lc |_'IFCIH'IL‘ )
LABORATORILKM TERPADU i ’
Quantechroms TowchWin v1.22 el
Report date: Tue hul 4 2023 Operator: Wisuf
Filename: 07570623 _2 qeuPhyilio
Analysis Information
Sampls - _
I 07572 Waeight 00744,
Description ToC
Data 1D {2744b0ch-5019-4231-ab Te-3835d69d487d)
Qperator  Yusul Date 2023.07.03 Duration 13440
Instrument 5t 2 an MOWA tauch 40 [0 170170510001 Firmware 107
Comments dewoription of sample
Ambient Temp, 2232« Void Yolume Mode HNOVA mode Cell ID 42
Coll Type I with rod Thermal Delay 300 Po Mode Continuous
Hame Hitrogen Molecular Weight 28013502 Cross Section Area  16.24%
Non-ideality 5.580000e-05 10 Bath Temperature 77.35c
Time 3.0u0n Temp 300000000

Data Reduction Parameters

Thermal Transpiration ye: Eff. Molec. Diameter D0:
Eff. Call Diameter 0o

Thickness Method ceBoer
P-tags balow 0.35 included Moving Pt. Average off

Name Hitrogen Molecular Weight 250134, Cross Section Area 1620 mee
Bath Temperature 77.35:

EIH Pare Sire Distribution Desorplion recults
Surface Arem 54 3633 mi
Pore Yolume 0.106215 oy
Pore radius Dwir} 205958 nm

Talle - BJH Pore Size Distribution Desorplion

radius Pare Violume Pore Surf, dvir) dsir} dvileg 1 dsflog r)
nm ccfg Area cefnmfg m*/nmig ccfg ml/g
m
205058 2.713975e-02 2.635458e +01 573475 0e-02 5.5EE8E2e+D1 2.707612e-01 2 E20280e +02
266211 3.797567e-02 3.449552¢+01 1.4B0680e-02 1.112410e+D1 9018737602 6775624 +01
165108 5.136703e-02 4.1E3108e+01 1.0746464-02 5 8867286 +D0 B.94560816-02 49005 10e+01
572253 7.24E838e-02 4921290e+01 7.291324e-03 2.54B2ETe+D0 9308712602 3284810 +01
13.0462 1.062154e-D1 5.438328e+01 2 ET0224e-03 4.40D07T9e-D1 8.003E34e-02 1.2270042+01

Cuantachroms Tuchin™ i 2 [Repart ID: QC20230704095010223-23870] Page 1o0f 1



I Kaliurang Em 14.5, Slerman Yogyakarta '/ >
LAEORATDRIUM TERPADU N\,
e h TouchWin vi22
Report date: Tue Jul 4 2023 Operator: fusuf
Filaname: 07570623 _2.qeuPhyilio
Anahgis Information
Sample
I 0757 2 Waight 00744,
Dagcription  TpC
Data ID  (2M44b0ch-603-4231-ab Te-3e35469d 487d}
Oparator ‘sl Date 20230703 Duration 1344,
Instrumant 5t 2 on MNOVA tawch 400 [4/n: 1701705 10001] Firmwara 1.07
Comments desoiption of sample
Ambient Temp. 22.32+ Void Volume Mode MOVA mode Call ID 42
Cell Type Smmwith rod Tharmal Delay 300.. Po Mode Continuous
Name Hitrogen Molecular Waight 2501350 Cross Section Area 16.24m
Non-ideality £ 580000e-05150 Bath Temperaturs 7735«
Tima 3 Dicn Temp 300.000000-

Data Reduction Parameters

Thermal Transpiration  yes Eff. Molec. Diameter 0.
Eff. Cell Dlameter 0on
Graph - lsothernm lsatherm
S hds  SDes
100 -
/
|
I
5 ] ,c/
T |
I !
& B0 |
] |
& 1 !
i al J
] /
-
=] ]
L4
E &
3
= / 7
-
1 /] —
T -
| | e -
. | e
40 — ———
T = p—
1 T
N call
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
] 0.2 0.4 0.6 0E 1

Relative Precsure, P/Po

Cuantachroms TouchWin™ v1 22

{Report [0 QC20230704094305854-23670) Page 1of 1
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UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA

JI. Kaliurang Km 14.5, Sleman Yogyakarta /QUBHEBC hrﬁmﬁ
LARORATORIUM TERPADU . __/
Quantschroms TouchWin v1.22 T—
Report d Tue Jul 4 2023 Operator: Yuguf
Fllename: 07570623 _2 geuPhyslio
Analysis Information
Sample
1o 07572 w.ignl D.O07445
Description TpC
Data ID  {244b0ch-60/3-4231-ab 1e-32354694467d]
Opearator  sul Date 2023.07.03 Duration 134dnn
lmstrument 5t 2 on NOWA touch 40X [s/m: 170170510001] Firmware 1.07
Comments description of warmple
Amblent Temp., 2232« Vold Volume Mode NOVA mode Cell ID 42
Cell Type  Jrren with rod Thermal Delay 300 Po Mode Continuous
Mame Hirogen Molecular Weight 2801350 Cross Section Area 162500
Non-ideality 5.580000-051x Bath Temperature 77.35«
Time 3.0mn Temp  300.000000-c
Data Reduction Paramelers
Thermal Transpiration yes Eff. Molec. Diameter 0&
Eff. Cell Diameter 0o

v Prassure, F/Po

0.049954
0.151179
0.2456573
0.3474E5
0447204
0.543873
0.6453ET
0.750444
0.843249
0945411
0852777
0.730634
0651313
0.551020
0454572
0.354628
0.254233
0.151603
0.0503575

Table - Botherm otharm

Volume Adsorbed

@s5TP

cclg
308589
35 3682
376286
399808
42 7008
47.4783
509660
5697
69.8160
13
92 maal
81.8332
755892
705889
B0LAT20
47.3109
451047
42 9996
396222

Quantachrome TouchWin ™ w1 22

[Report |D: QC20230704094319230-23703} Page 1 of 1
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UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA o

4 d \
II. Kaliurang Km 14.5, Sleman Yagyakarta | Quantachrome |}
LABORATORIUM TERPADL ™ &
Q h Touch'Win v1.22 i
Raport date: Tue Jul 4 2023 Operator: Masuf
Filenama: 07570623 _2 qou Physiso

Analysis Information

I 07572 Walght 00744,
Description  TpC

Data ID  2i44b0ch-60f3-423f-ab1e-Je 354604407 |

Operator  ‘wsuf Date 20210702 Duratlen 134.4..
Instrumant 5t2 on NOVA touch 404 [s/m: 170170510001) Firmware 107
Comments description of sample
Ambiant Tamp, 2232« Yoid Volume Mode  MNOVA mode Cell ID 42
Cell Type 9mmwith rod Thermal Dalay  300.. Pe Mode Continuous
Adsorbate
Mame Nitrogen Molecular Weight 23013500 Cross Section Area 1620 ma
Mon-ideality 658000005 w Bath Temperature 77.35«
Time 306 Temp  100.000000-

Data Reduction Parameters
Thermal Transpiration no

Temp, Comp o
Thickness Meathod deBoer
P-tags below 0.35 ignored Moving Pt Aversge off
Mame Hitrogen Molecular Weight 250134, Cross Section Ares  16.240

Bath Temperature 77.15:

Area-volume Summary results

Surface Ares Results
Multipeint BET 1132930
BJH sdsorption 218997
BJH desorption 54383300

Pare Volume Results

BJH adsorption cumulative micropore volume  0.127853.
BJH desorption cumulative micropors volume 0106215,
Total Pore Yolume 01707750
Pore Size Results
BJH adsorption pore radlus 204128
BJH desorption pore radius 205950
Average Pore Slze 301474

Cusréschrome uchiin™ 1.2 [Report ID: QC20230704095035390-23951) Page 1 of 1



UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA ol

M Kaliurang Km 14.5, Sleman Yogyakarta |
LAECRATDRIUR TERPADU ’
Quantachroms Touch'Win vwi.22
Report date: Tire Jul 4 2023 Operator: Yusuf
Filaname: 07570623 _2 qeuPhyslso

Analyias Information

Sample .
ID 0757 2 Weight 00734
Description Tl

Data ID  [2i44b0ch-6049-423-ab 1e-3e 154 E9d487d)

Qperator  Yusuf Date 2023.07.03 Duration 13440,
Instrumant 5t 2 on ROVA touch 41X [s/m: 1701705 10001] Firmware 1.07
Comments descrption of sample

Amblent Tamp., 2232:c ¥oid Yolume Mode  NOVAmode CellID 42
Cell Type Srmmwith rod Thermal Delay 300 Po Mode Continuous
Mame Hitrogen Molecular Weight 28.01350 Cross Section Area 162000
Non-ldeality 55800008050 Bath Temperature 77.35:
Time 3.0mn Temp 300000000«

Data Reduction Parameters
Thermal Transpiration e Eff. Molec, Dlamater 0O
Eff. Cell Dismeter 0.
Thickness Method deBoer

t plot results
Isotherm Branch Adsorpticn
Slope 169667 cimy
Intercept 2034452
Correlation coefficient, r  0.999825
Micropore volume 003154720
Micropore ares 55970
External surface area 57.323.

Table -t plot
Relative Fressure Volume Adsorbed Statistical Thicknass
a5TP nim
ecfg
0.246579 3T 6ZRE 0.4668
0.247485 30,0806 0.5327
0.447204 A2 T8 0.6041

Buantschroma Touchiin™ v 2 {Report ID: OC20230704084949864-23801) Page 1af 1



UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA ol N

M. Kaliurang Km 14.5, Sleman Yogyakarta
LABDRATORIUM TERPADU

( Quantachrome | )
", t -’,/

L] w2l e
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Analysis Inforrmation
Sample
ID 07572 Welght 00744,
Description  TpC
Data ID  [2144bDch-BH9-4231-ab Te-3e35d460448Td]
Opwrator  sul Date 2023.07.03 Duration 134.4..
Instrument 5t 2 on NOWA teuch AL [5/m:170170510001] Firmware 1.07
Comments description of sample
Amblent Temp. 2232 Void Volume Mode HOVAmode Cell ID 42
Cell Type Smmwith rod Thermal Delay 300.. Fo Mode Continuous
Adsorbate
Hame Nitrogen Malecular Welght 28013500 Cross Section Area 16240
Non-ideslity £ SE00008-05 v Bath Temperature 77.35c
Time 30w Temp  300.000000-c

Thermal Transplratlon  yes

Eff. Call Diameter 0w

Temp. Comp 0o
Thickness Method defoer

Name Nitrogen Molecular Weight 280134,

Bath Temperature 7735

Drata Reduction Parametlers

Total Pore Volume results

Total Pore Volume
for pores smaller than

Eff. Molec. Diameter 0.

Cross Section Area  16.200n0

1.707Te-0Nwrg
18.92 nm imctn

at relative pressure 099641

Cuantachrome Tuchiin™ viL 2
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