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ABSTRAK

BRILLIANTY KUSUMAWATI . Sintesis dan Karakterisasi Zeolit X dari
Bauksit dan Abu Sekam Padi pada Temperatur 80°C. Dibawah Bimbingan
YUSMANIAR, ARIF RAHMAN.

Sintesis zeolit dari bauksit dan abu sekam padi pada temperatur 80°C telah
berhasil dilakukanPengaruh wakthidrotermal terhadap karakteristik zeolit hasil
sintesisdipelajari melalui kajian waktu sintesis 1, 2, 3, 4, 5, 8, 10, dan 15 hauri.
Karakterisasi penentuan gugus fungsi dengan FTIR, kristalinitas dengan XRD,
morfologi dengan SEM, dan ds permukaan dengan SAA dipergunakan untuk
menentukan waktu optimum hidrotermal. Analisis FTIR terhadap zeolit sintetik
yang diperoleh menunjukkan adanya vibrasi regangan sifd&88cm™- 664,73

cm?, asimetripada979,84 cnif - 974,06 crit yang merupkan ciri khas zeolit
pada sampel yang diperoleh mulai hidrotermal 1 hari. Analisis XRD menunjukkan
bahwa sintesis yang dilakukan menghasilkan zeolit X dan A pada hidrotermal 1
sampai 8 hari, dan terbentuk zeolit X dan P pada hidrotermal 10 dan 15 hari.
Zeolit X hasil sintesis memiliki kristalinitas tertinggi pada waktu hidrotermal 10
hari dan sintesis tanpa hidrotermal menghasilkan fasa amorf. Analisis SEM
menunjukkan terbentuknya morfologi khas untuk zeolit X, A, dan P. Analisis
SAA menunjukkan pori yangerbentuk merupakan isoterm tipe 1V yaitu mesopori
dengan terdapatnya histerisis. Waktu hidrotermal berpengaruh terhadap jenis dan
karakteristik zeolit yang diperoleh.

Kata kunci :Zeolit X, Bauksit, Abu Sekam Padi, Hidrotermal, Sintesis Zeolit



ABSTRACT

BRILLIANTY KUSUMAWATI. Synthesis and Characterization of Zeolite X
from Bauxite ad Rice Husk Ash at Temperatuné 80°C. Under supervised by
YUSMANIAR, ARIF RAHMAN.

Zeolite X has beenysthesizedfrom bauxite and rice husk ash tamperature
80°C. The influence of hydrothermal time on characteristics of zeolite synthesis is
learned through study of the synthesis 0f,2,3,4,5,8,10 and 15 days.
Characterization of functional group determioatiusingFTIR, crystallinityusing
XRD, morphologyusingSEM, andsurface areasingSAA was used to determine
the optimum hydrothermal time=TIR analysis of synthetic zeolite obtained
showed vibration of symmetry strain at 664,73-tm48,38 crl, asymmetry at
974,06 cml - 979,84 cml which is claracteristic of zeolite in sampt#btained

from hydrothermal 1 dayXRD analysis showed that the synthesis resulted in
zeolite X and A on hydrothermal 1 to 8 days, and formed zeolite X and P on
hydrothermal 10 and 15 day3he synthesizedzeolite X has thehighest
crystallinity at hydrothermal time(OlLdays andsynthesis without hydrothermal
form an amorphous phas8EM analysis showed typical morphology for zeolite
X, A and P.SAA analysis showegore formed is type IV isoterm that is
mesoporous with the @sence of hysteresiblydrothermal time affect type and
characteristic of zeolit obtained.

Keywords:Zeolite X, Bauxite, Rice Husk Ash, Hydrothermal, Synthesis Zeolite
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BAB |
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Zeolit merupakan material kristalin yang memiliki struktur berpori
dengan ukuran kisaran nanometer, beskgka tiga dimensi dan tersusun dari
tetrahedral aluminosilikat dengan ion penyeimbang muatan yang dapat
dipertukarkan di permukaannya. Kepemilikian karakteristik semacam itu
menjadikan zeolit dapat dimanfaatkan sebagai katalis, penukar ion, dan
adsorben(Chaisena dan Rangsriwatananon, 2005). Aplikasi zeolit sebagai
katalis digunakan pada minyak bumi, adsorben dalam pemurnian gas alam,
dan penukar ion gda pemurnian air (Mumpton, 197Zeolit juga sering
digunakan pada bidang pertanian yaitu sebagai aemlunsur atrisi pada
pupuk (Mumpton, 1973

Berdasarkan proses terbentuknya, zeolit dibedakan menjadi dua macam
yaitu zeolit alam dan zeolit sintetis (Mortimer dan Taylor, 2002). Proses
terbentuknya zeolit alam memerlukan waktu yang lama dan memiliki
kristalinitas yang rendah sehingga kurang optimal dalam pemanfaatannya
(Breck, 1974). Sedangkan zeolit sintetis memiliki kelebihan dibandingkan
dengan zeolit alam, diantaranya memiliki kemurnian, keseragaman ukuran
pori, dan kemampuan penukar ion yang lelgtk dibanding dengan zeolit
alam (Xuet al.,2007).

Zeolit X merupakan salah satu jenis zeolit yang saat ini banyak disintesis.
Sintesis zeolit dari bahan alumina dan silika murni tergolong mahal.
Alternatif untuk mengurangi biaya produksi dilakukan denghenggunakan
bahan alam sebagai bahan alternatif untuk bahan dasar. Zeolit X telah
berhasil disintesis dari kaolin (Ismael, 2009), abu layang (Volli dan Purkait,
2015), dan abu sekam padi (Santasnachetikal., 2015).

Sumber aluminaalternatif untuk sitesis zeolit yaitu bauksit. Bauksit
merupakan mineral yang keberadannya melimpah di Indonesia dengan
kandungan AIO; sebanyak 59,5% dan SiO2 18,5% (Let al, 2014).



Melihat tingginya tingginya potensi kadar bauksit, maka bauksit dapat
dimanfaatkan sebagsumber alumina dalam sintesis zeolit.

Kadar alumina dan silika yang tepat perlu diperhatikan dalam sintesis
zeolit. Bahan dasar tambahan diperlukan sebagai sumber silika. Sumber silika
alternatif yang dapat digunakan untuk sintesis zeolit adalah abmgeddi.
Sekam padi memiliki kandungan silika yang cukup tinggi. Nilai paling umum
kandungan silika (Si¢) dalam abu sekam padi adalah38 % (oritoshet
al., 2011; Prasacet al.,2001).

Selain rasio silika dan alumina yang tepat, temperatur sintesia p
reaktor hidrotermal juga berperan penting dalam keberhasilan sintesis zeolit.
Awuah et al. (2014) telah melakukan sintesis zeolit dengan metode
hidrotermal dari kaolin dan bauksit pada temperatur 100°C. Proses
hidrotermal pada reaktor berdinding tebgdng dapat digunakan menahan
tekanan dan kesetimbangan fasa-caip hingga mencapai suhu 250°C
( L e etkalg 2007). Penggunaan reaktor semacam ini memerlukan reaktor
yang kuat dengan harga yang relatif mahal. Biaya produksi yang rendah dapat
dilakukandengan mengganti reaktor untuk temperatur di atas 100°C dengan
reaktor yang bekerja pada temperatur yang lebih rendah, sehingga dapat
digunakan bahan yang lebih murah misalnya reaktor berbahan polipropilen.
Menurut Szwaret al. (1959), sifat polipropiletyaitu memiliki kekuatan tarik
tinggi, kekakuan yang besar, densitas yang rendah 0,9’ gffam mudah
didapat. Titik leleh dari polipropilen yaitu 150°C (lIwametoal, 2014). Sifat
tersebut menjadikan bahan polipropilen diusulkan sebagai bahan reaktor
hidrotermal.

Kenneth dan Kieu (1991) telah melakukan sintesis zeolit X dengan
menggunakan reaktor polipropilen pada temperatur 90°C selama 2 sampai 4
jam. Chang dan Shih (2000) mensintesis zeolit X pada temperatur 60°C
selama 20 hari. Semakin rendah temperatidrotermal, maka waktu
hidrotermal yang dibutuhkan makin lama.

Beberapa material mengalami deformasi setelah dipanaskan pada

temperatur yang cukup tinggi. Temperatur yang lebih rendah yaitu 60°C



membutuhkan waktu yang cukup lama untuk sintesis 2é¢glgtitu selama 20

hari. Usaha untuk menstintesis zeolit X dengan waktu yang lebih cepat dari
20 hari tanpa merusak material yang digunakan dilakukan dengan mensintesis
zeolit pada temperatur dibawah 90°C akan tetapi diatas 60°C, yaitu dipilih
80°C.

Peneltian in dilakukan dengan tujuan mensintesis zeolit X dari abu
sekam padi sebagai sumber silika dan bauksit sebagai sumber alulmina
dengan metode hirotermal pada temperatur sedamddle temperatune
80°C menggunakan reaktor polipropilen untuk menguraregiabproduksi.
Parameter yang digunakan pada penelitian ini yaitu waktu hidrotermal selama
0,1,2,3,4,5,8,10, dan 15 hari. Berdasarkan parameter yang digunakan,
diharapkan memberikan informasi mengenai hubungan antara karakteristik

zeolit dengan waktu hidtermal.

B. Perumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang yang telah diuraikan, identifikasi masalah
pada penelitian ini diantaranya
1. Bagaimana hasil sintesis zeolit X dari bauksit dan abu sekam padi pada
temperatur 80°C?
2. Bagaimana pengaruh waktu hidrotermahgéelap kakteristik zeolit X

hasil sintesis pada temperatur 80°C ?

C. Tujuan Penelitian
Penelitian ini dilakukan dengan tujuan untuk:
1. Memperoleh zeolit X hasil sintesis dari abu sekam padi dan bauksit
dengan metode hidrotermal.
2. Mengetahui pengaruh waktu hideoial terhadap karakteristik zeolit
X hasil sintesis.
3. Menentukan waktu optimum untuk sintesis zeolit pada temperatur

80°C berdasarkan informasi karakteristik zeolit X hasil sintesis berupa



morfologi, kristalinitas, gugus fungsi, dan Iluas permukaan
menggunkan SEM, XRD, FTIR, dan SAA.

D. Manfaat Penelitian

Hasil penelitian ini diharapkan dapat menambah informasi mengenai
sintesis dan karakterisasi zeolit X dengan pemanfaatan abu sekam padi dan
bauksit berdasar parameter waktu hidrotermal. Penggantian realtor t
dengan rekator polipropilen akan mengurangi biaya produksi. Kajian
parameter waktu hidrotermal diharapkan dapat memberikan informasi

hubungan antara karakteristik zeolit dengan waktu hidrotermal.



BAB Il
KAJIAN PUSTAKA

A. Zeolit
Zedit merupakan kristalin aluminosilikat berukuran mikropori yang
tersusun dari Al dan SiQ tetrahedral yang dihubungkan dengan atom
oksigen. Zeolit tersusun dari %l yang menggantikan i sehingga
menyebabkan zeol it ber miraAuertbachena&,gat i f
2003). Muatan negatif pada kerangka zeolit akan dinetralkan dengan adanya
kation seperti Nj K*, C&, H", NH*" (Awuahet al.,2014).

/ 4/ %f‘“%

Gambar 1. Struktur (a)Tetrahedron (b) T@etrahedra
dengan Berbagi Atom OksigefXu et al., 2007)

T+ 3+
(a) unit primer & 8? 71\ ; 22_, AP, dil

(b) Unit sekunder [ ] O d @ O ﬁ%}
(c) Unit tersier atau
bangunpolihedra@ H @ @ @

(d) Strukturzeolit

Gambar 2.Unit Pembangun Zeolit Berdasarkan Tingkatannya
(Byrappa dan Yoshimura, 2001)



Kerangka zeolit tersusun dari beberapa unit penyusunnya. Unit
pembangun primer merupakanit dasar penyusun zeolit. Tetrahedron dan
tetrahedra merupakan unit pembangun prifBasic Bulding Unit zeolit.
Gabungan darunit primer dengan berbagi atom oksigakan membentuk
unit pembangun sekundé€Composite Building Unjt Unit sekunder akan
saling berhubungan membentuk polyhedra yang kemudian akan membentuk
kerangka dari struktur kristal zeolit (Bekkuet al, 2001). Gambar 2
menunjukkan unit pembangun struktur zeolit.

Zeolit X merupakan salah satu zeolit dengan kerangka Faljagite,
digambarkan pada Gambar Beolit FAU memiliki unit pembangun yang
terdiri dari cincin6 gandasodalite caggb cage) dan rongga yang sangat
besar dengan empat jendelaindow) yang merupakan cincib2. Rongga
atau pori memiliki ukuran yang seragam pada dimensi molekul. Pori tersebut
dapat mengadsorbsi molekul yang dapat memasuki bagian_perj @t a.,
2007)

Kerangka super Fal

Gambar 3. Struktur Zeolit X(Johnsoret al., 2014)

Zeolit X dapat digunakan pada berbagai aplikasi terutama dalam industri
karena luas permukaan yang besar (Kwayke, 2008). Kapasitas penukar ion
yang tinggi pada zeolit X dapdigunakan untuk adsorpsi kation logam berat.
Kegunaan lain dari zeolit X yaitu untuk pemurnian (Ozdenal., 2013).

Perbedaan antara zeolit X dengan zeolit jenis lainnya dapat dlihat dari
jumlah cincin pada SBUSgecondary Building Unjitatau unit pembsgun



kedua, misalnya zeolit A memiliki 8 cincin, zeofaujasite memiliki 12
cincin (Byrappa dan Yoshimura, 2001Gambar 4 menunjukkan unit

struktural dari beberapa macam zeolit
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Gambar 4. Unit Struktural Zeolit A, Sodalitejan Faujasite
(Byrapa dan Yoshimura, 201

B. Sintesis Zeolit

Proses sintesis diawali dengan bercampurnya reaktan, gel terlihat
sering terbentuk. Hal ini akan disebut sebagai fase amorf primer. Fase amorf
primer merupakan produk awal dari reaktan, dan gkum mengandung
produk yang heterogen. Setelah beberapa waktu, pada saat pemanasan
campuran tersebut mengalami perubahan akibat reaksi kesetimbangan yang
terjadi dan menjadi fase amorf sekunder. Tahap akhir dari reaksi sintesis, fase
amorf sekunder diubamenjadi produk kristal zeolit (Cundy dan Cox, 2005).
Proses perubahan pada sintesis zeolit digambarkan pada gambar 5. (a) fasa
amorf primer, (b) fasa amorf sekunder, (c) kristal zeolit. Proses pembentukan

zeolit ditunjukkan pada Gambar 6.
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Gambar 5. ProsesSintesisZeolit (Cundy dan Cox, 2005)
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Gambar 6. ProsedPembentukarZeolit FasaPadat( L e ¢t kla2007).

C. Metode Hidrotermal
Metode hidrotermal adalah metode yang digunakan peaages
kristalisasi dalam sintesis zeolit. Metode ini merupakan metode yang umum

digunakan dalam sintesis zeolit. Pemanasan pada proses hidrotermal akan



mengurangi energi bebas pada sistem. Menurut Szostak (1989), proses
sintesis zeolit dengan metode hidmonal dapat dipengaruhi oleh beberapa
faktor, yaitu komposisi larutan, waktu kristalisasi, suhu kristalisasi, dan faktor

pengadukan. Sintesis zeolit secara hidrotermal ditunjukkan pada Gambar 7.
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Gambar 7. SintesisZeolit searaHidrotermal (Cundy dan Cox, 2005)

Parameteryang digunakardalam sintesis zeolgalah satunya yaitu
temperatur. Parameter temperatur berfungguk mengetahui pengaruhnya
terhadap nukleasi ddmkristalan zeolit hasil sintesiBeningkatatemperatur
dapat menyebabkan kristal menjadi kumpthampulan dan bergabung satu
sama lain Meningkatnyatemperaturhidrotermal akan meningkatkan laju
nukleasi dan pertumbuhan Krist8eiring dengan bertambahniemperatur
kristalisasi, hal tersebut juga akan mebgbkan dimensi kristal yang
terbentuk bertambah_(e j dt al, 2007) Berdasar hal tersebut, maka pada
temperaturtinggi diperoleh laju pertumbuhan yang tinggi dan kristal lebih
besar. Seperti pada grafik laju pertumbuhan zeolit NaX yang diilustrasikan
pada Gambar8. Kurva tersebut menujukan dimensi kristal yang bertambah
seiring dengan bertambahnigmperatukristalisasi(L. e j ek a, 2007)

Waktu hidrotermal merupakan parameter yang diperhatikan pada
proses sintesis zeolit. Secara umum, kristalinitemningkat seiring dengan
pertambahan waktu. Namun, zeolit merupakan fasa metadtabita zeolit
disintesis, zeolit akan berada dalam fasa metastabil terlebih dahulu, sehingga
jika waktu hidrotermal berlangsung lama, zeolit akan mencapai fasa stabilnya

dan menggantikan metastabil. Seperti pada zeolit A yang diberikan waktu
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hidrotermal berkepanjangan akan membentuk zeolitalite (L ejka et al.,
2010).
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Gambar 8. Kurva Laju PertumbuhanZeolit NaX padaBeragamTemperatur
( L e ¢thkla2007)
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Gambar 9. SkemaProsesSintesisZe o | i t et@lL2010)k a

Proses Hrotermal dilakukan dalam wadah tertutbprupa reaktor

hidrotermal. Wadah yang tertutup menjadikan uap air tidak akan keluar,

sehingga tidak ada bagian dari larutan yang hilang dan komposisi larutan

prekursor tetap terjagaKeadaan tersebut dimaksudkargan terjadi
kesetimbagan antara uap air dan laruté@ye et al, 2011). Contoh alat
yang digunakan bernanparr teflonlined stainless steel bomReaktor ini

digambarkan pada Gambar 10. Suhu yang dapat digunakan pada reaktor in

mencapalk50°C dan tekaan maksimum 124 bak (e j ek a, 2007).
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Gambar 10. ReaktorTeflon (L e j eka, 2007

D. Polipropilen

Akhir-akhir ini, pengunaan plastik telah meluas. Hal ini dikarenakan
plastik memiliki kelebihan khusus, yaitu memiliki rdgtas rendah, desain
yang mudah digunakan, massa yang ringan dan biaya produksi yang relatif
rendah (Siddique dan Raffat, 2008). Salah satu jenis plastik yang mudah
didapat yaitu polipropilen. Polipropilen merupakan polimer yang mudah
dibentuk ketika pars rumus molekulnya yaitu (GBHCH,),. Polipropilen
memiliki titik leleh yaitu 150°C (lwamotcet al, 2014). Sifat lain dari
polipropilen yaitu memiliki kekuatan tarik tinggi, kekakuan yang besar,
densitas yang rendah 0,9 gftrdan mudah didapgSzwarcet al., 1959)
Polipropilen memiliki sifat yang hampir sama dengan polietilen akan tetapi
lebih kuat, stabil terhadap suhu tinggi, dan ketahanan yang baik. Polipropilen
dapat ditemukan diantaranya pada wadah makanan, kemasan, pot tanaman,

dan botol minuman.

E. Bauksit

Bauksit merupakan mineral yang keberadaannya melimpah di alam.
Sumber bauksit diperkirakan 5% milyar ton, yang tersebar di Afrika (33%),
Oceania (24%), Amerika Selatan dan Karibia (22%), A4%B26), dan di
tempat lain (6%)Kegunaan dari nmieral bauksit yang tersebar melimpah di
alam ini cukup beraganmSekitar 85% dari semua bauksit dikonversi ke
alumina untuk produksi logam aluminium, 10% digunakan untuk produk non
logam, dan sisanya 5% digunakan untuk aplikasi-metalurgi seperti

produks material pengampeld®lunkert, 1999).
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Penyusun utama bauksit yaitu alumina dan besi oksida. Selain
alumina, bauksit juga mengandung mineral yang terdri dayibbsite
[AI(OH)3], boehmite [o-Alo(OH)] dan diaspore [JAlo(OH)]. Terdapat
beberapa senyawa lain dalam bauksit seperti hematitgD{Fegoetit
[FeO(OH)], kuarsa [Si€), rutil/anatase [TiQ], kaolinite [Al,Si;Os(OH)4] dan
pengotor dalam jumlah keciGow dan Lozej, 1993

Tabel 1.Komponen Senyawa Penyusun Bauldsit et al.,2014)

Senyawa Kandungan (%)

SiOF 18.5
Al FOF 59.5
NaFO 0.5
FeFOF 18.4
Lainnya 3.0

F. Abu Sekam Padi

Padi merupakan produk utama pertanian di negagara agraris,
termasuk Indoneai Sekam padi merupakan produk samping yang melimpah
dari hasil penggilingan padi. Sekitar 20% dari berat padi adalah sekam padi,
dan bervariasi dari 13%29% dari komposisi sekam adalah abu sekam yang
selalu dihasilkan setiap kali sekam dibakar (Har&61%rishnaraoet al,

2000) Abu sekam padi dapat diperoleh dengan cara pembakaran pada suhu
550-800°C (Kordatot al.,2008).

Nilai paling umum kandungan silika (SiOdalam abu sekam padi
adalah 94%96% dan apabila nilainya mendekati atau dibawah 90%
kemungkinan disebabkan oleh sampel sekam yang telah terkontaminasi oleh
zat lain yang kandungan silikang@ndah Poritoshet al.,2011 Prasacktt al,

2001). Silika berada pada jaringan inner dan outer epidermis sekam padi
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(Umeda dan Kondoh, 2008). Pa@label 2 berikut disajikan data komponen
senyawa dalam abu sekam padi.

Pemanfaatan abu sekam padi untuk saat ini belum optimum selain
untuk keperluan abu gosok, oleh karena itu pada penelitian ini digunakan abu

sekam padi sebagai sumber silika untuk sintesdit X.

Tabel 2. Komponen Senyawa pada Abu Sekam Ridiletoet al.,, 2006)

Senyawa Persentase berg)
SiO, 94,4
Al,O3 0,61
Fe0s 0,03
CaO 0,83
MgO 1,21
K20 1,06
NaO 0,77

G. X-Ray Diffraction (XRD)

Difraktometer sinar X X-ray diffractometetXRD) digunakan untuk
identifikasi fasa kristal. Metode ini tidak merusak karena s¥hdifokuskan
pada sampel tetap pada sumbu spektrometer terdifraksi oleh sBifmaddsi
sinarX merupakan teknik analisis yang berguonatuk menguji padatan
kristal yang dapat berupa keramik, logam, geologis, organik dan polimer.
Hasil dari pengukuran dengan XRD merupakan pola difraksi -Xinar
(Nishikichoet.al, 2013).

Lebar puncak pada pola mengindikasikan kualitas kristal pada lsampe
yang digunakarfL e j & al, 2007) Semakin lebar puncak difraksi sinér
maka semakin kecil ukuran kristgdbdullah dan Khairurrijal, 2008).Latar
(backgroundl dari pola serbuk mengindikasikan keberadaan material amorf
pada sampel. Dasar latar yang tinggi biasanyardikakan banyaknya jumlah
material amorfContoh pola XRD dari zeolit X hasil sintesis dari abu layang

ditunjukkan pada Gambar 11.
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Gambar 11 Pola XRDZeolit X (Chang dan Shih, 2000)

Penelitian Chang dan Shih (200@@pa penambahan aluminium
hidroksida hidrat, hanya zeolit Xang terbentuk dalam ablayang pada
temperaturhidrotermal 60°C selama 20 haseperti yang ditunjukkan pada
Gambar 1. Abu layangtersebutdiperoleh dari tiga pembangkit listrik yang
berbeda darPeco Energy IncAbu layang merupakan abu batubara yang
berupa serbuk halus yang tidak dapat terbakar dengan distribusi ukiLoan 1
um, relatif homogen, dan berwarna keafwan (Maulbetch dan Muraka,
1983). Abu layangpada penelitian Chang dan ShiB000) diberi nama
berdasapembangkit listrikyaitu Eddystone, Goudey, dan Conemaugh

H. Scanning Electron MicroscopySEM)

SEM merupakan salah satu jenis mikroskop elektron yang
menggunakan berkas elektron untuk menggambar profil permukaan atau
morfologi dar materi. Prinsip kerja SEM adalah menembakkan permukaan
benda dengan berkas elektron berenergi tinggirmukaan benda yang
dikenai dengan berkas akan memantulkan kembali berkas tersebut atau
menghasilkan elektron ke segala arah. Tetapi ada satu arahadbvekas
dipantulkan dengan intensitas tertinggi. Detektor di dalam SEM mendeteksi

elektron yang dipantulkan dan menentukan lokasi berkas yang dipantulkan
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dengan intensitas tertinggi. Arah tersebut memberikan informasi profil
permukaan benda arah kemimmya(Abdullah dan Khairurrijal, 2008

Berkas elektron

Elektron
pantulan

% Permukaan material

Gambar 12. Berkas Elektron Berenergi Tinggi pada Permukaa Material
(Abdullah dan Khairurrijal, 2008

SEM terdiri dari sebuah senapan elektron yang memprodekisa®
elektron pada tegangan sebegaB@ kV. Berkas elektron tersebut dilewatkan
pada beberapa lensa elektromagnetik untuk menghasilkan gambar berukuran
<10nm pada sampel yang ditampilkan dalam bentuk film fotografi atau ke
dalam tabung layar (Abdullalad Khairurrijal, 2008).

Umumnya bentuk dari morfologi zeolitaujasite (zeolit X) berupa
oktahedral (Purnomet al, 2012). Gambar 13 memperlihatkan morfologi

kristal zeolit X.

Ll BE-5A 15 e WO XSS UMGICS
e

Gambar 13. Hasil SEMKTristal Zeolit X (Wang et al.,2012

. Fourier Transform Infrared SpectroscopyFT-IR)
Spektrometer FTIR merupakan alat yang digunakan untuk
menatukan gugus fungsional, pengenalan senyawa, dan analisa campuran.

Gugus fungsional tertentu akan mengabsorpsi radiasi inframerah pad



16

frekuensi karakteristiknya. Sampel yang digunakan dapat dalam wujud gas,
cairan, dan padatarKarakterisasi menggunakan FTIR dapat dilakukan
dengan menganalisis spektrum yang dihasilkan sesuai dengan jpumcalk

yang dibentuk oleh suatu gugus fungdasil analisis dengan FTIR yaitu
berupa spektruntSettle, 199Y.
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Gambar 14. Spektra IR untukZeolit X Hasil Sintesis dari Smectit&aolinite
(Moneim dan Ahmed, 2015)

Penelitian Moneim dan Ahmed (2015) menunjukshwa zeolit yag
dihasilkan merupakan zeolit X. Pada gambar 14, zeolit X disintesis dari
SmectiteKaolinite, dengan bilangan gelomba®g2 cm* merupakan vibrasi
regangan simetris. Pifada bilangan gelomba®§3 cm' merupakan vibrasi
regangan asimetris. Vibrasi cinajanda ditunjukan pada pita di daerah 563

cm™. Vibrasi ikatan internal T@ditunjukan pada pada daerah 463'cm

J. Surface Area Analyze(SAA)

Surface Area Analyzefigunakan untuk mengukur luas permukdaras
permukaan dipengaruhi oleh ukuran partikalipbentuk pori dan susunan
pori dalam partikel. Luas permukaan dan porositas berperan penting dalam
pemurnian, pengolahan, pencampuran produk kimitg stbilitas (Zielinski
dan Kettle, 2013).

Prinsip kerjaSurface Area AnalyzefSAA) berdasarkan siks adsorpsi

dan desorpsi isotermis gas pada suhu cair oleh sampel serbuk (Boslyid
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2012).Gas nitrogen umumnya digunakan dan dikenakan pada zat padat yang
diamati pada kondisi nitrogen cair (yaitu 77 K).

Gambar  menunjukan bahwa peningkatan luagnpekaan sampel
(pengukuran menggunakan nitrogen) sejalan dengan bertambahnya waktu

hidrotermal. MenuruThuadaij dan Nuntiy2011) luas permukaan zeolit X
adalah232-549m*g*,

120
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L0] 100 200 300
Waktuljam

Gambar 15. Kurva Zeolit X dari Spektra IR (infrared), XRD, darSAA
(Akolekar et al., 1997)

Grafik isoterm adsorpsiesorpsidiklasifikasikan menjadi enam tigan
disajikan pada Gambar6l Tipe | khas untuk padatan mikropori. Tipe Il
padatan non pori. Tipe Il untukakropori Tipe IV urtuk padatan mesopori
dan mikropori Tipe V untuk uap pada tekanan yang tinggi. Sedangkan tipe VI
untuk adsorpsi nitrogen pada karbon tert¢@ondon, 2006).

Amount adsorbed

Relative pressure

Gambar 16. Tipe Grafik IsothermAdsorpsiDesorpsi pada BET
(Condon, 200



BAB Il
METODE PENELITIAN

A. Tempat dan Waktu Penelitian
Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium Penelitian Fakultas
Matematika dan llmu Pengetahuan Alam Universitas Negeri Jakarta dengan
jangka waktu penelitian dari November Bd1Juni 2017.

B. Metode Penelitian
Metode penelitian yang digunakan pada penelitian ini adalah eksperimen.
Metode eksperimen yang dilakukan yaitu melakukaresis zeolit X dari
bauksit dan abu sekam padi menggunakan reaktor polipropilen dengan waktu
yang lervariasi pada suhu sedang pada prosérotermaluntuk mengetahui
pengaruhnya terhadagkekristalan zeolit X hasil sinesis, kemudian
dikarakterisasi untuk mengetahui morfologi permukaan, gugus fungsi, dan

keberadaan gugus fungsi.

1. Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah oveagnetic
stirrer, magneticbar, muffle furnace nickel crucible sentrifuge,reaktor
polipropilen ember kecil, gelas kimidympang, alupipet tetes, labu ukur,
botol kaca, corong, batang pengaduk, erleyen tabung reaksi,
termometer, gelas ukur, spatula, kertas saring, neraca analdthl
infusan.

Instrumen yang digunakan untuk karakterisasi yaitBcanning
Electron Microscope(SEM) JSM6510LA JEOL (FFUNJ), X-Ray
Diffraction (XRD) ShimadzuXD610, FTIR Shimadzu IRPrestige 21, dan
Surface Area Analyz€SAA).

Bahanbahan yang digunakan pada penelitian ini yaitu bauksit, abu

sekam padi, padatan NaOH, dan aquadest.

18
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2. Prosedur Penelitian

2.a. Sintesis zeolit X dengan Parameter Waktu Hidrotermal
Sintesis eolit dilakukan dengan mencampurk&ngram bauksit,

3,1379 gramabu sekam padi daft0,5793 grampadatan NaOH.
Campuran kemudian dileburkan pada suhu G0Selamatiga jam.
Setelah itu ditambahkan dengan aquadest, diaduk deanggnetic
stirrer dan melakuka proses pemeraman. Kemudian dikurangi kadar
aquadest dan memasukkan padak&dalam reaktor polipropilen
untuk proses hidrotermalProses hidrotermal dilakukan pada larutan
pada temperatur80°C dengan parameter waktu hidrotermal
0,1,2,3,4,5,8,dan 15 harselanjutnya memisahkan presipitat dengan
larutan yang diperoleh. Presipitat yang diperoleh kemudian dicuci
dengan aqudesthingga pHnetral lalu dikeringkan dengan overada
suhu 100C semalaman.

2.b. Karakterisasi zeolit hasil sintesis
Karakterisasi yag dilakukan pada zeolit hasil sintesis adalah:
Analisis kekeristalan dengan X-Ray Diffraction (XRD). Analisis
morfologi permukaan zeolit X deng&tanning Electron Microscopy
(SEM). Analisis gugus fungsi dengdfourier transform infrared
(FTIR). Analisis luas permukaan dengaBurface Area Analyrze
(SAA).

C. Teknik Pengumpulan dan Analisis Data
Pengumpulan dan analisis data dilakukan dengan menggunakan data
berdasarkan hasil karakterisasi dengan XRD, SEM, FTIR, dan SAA.



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Penbahasan hasil penelitian akan dijelaskan pada bab ini mengenai sintesis
zeolit dengan variasi waktu hidrotermal. Kajian terhadap dampak perlakuan pada
sampel diperiksa dengan FTIRFdurier Transform Infrareyl untuk
mengidentifikasi gugus fungsi pada zeb#isil sintesisXRD (X-Ray Diffraction
untuk menentukan kekristalan zeolit hasil sintesis, SEBdalning Electron
Microscopy untuk mengetahui morfologi permukaan, dan S/AAirface Area
Analyzej untuk mengetahui luas permukaan dan pori dari zeolit $ias#sis.

Tujuan dari kajiarsintesis zeolit inadalah mendapatkan infromasi mengenai
karakteristik zeolit hasil sintesis dengan variasi waktu hidrotermal 0, 1, 2, 3, 4, 5,
8, 10, dan 15 hari pademperatuB(’C. Zeolit yang dihasilkan pada penelitian
disintesis menggunakan metode hidrotermal. Tahapan sintesis diantaranya
peleburan, pemeraman, dan hidrotermal. Peleburan berfungsi mengekstrak
alumina dan silika oleh NaOH sehingga diperoleh natrium aluminat dan natrium
silikat. Bauksit, abu sekam padian NaOH dilebur pada suhu 500°C dengan
perbandingan Si/Al 1,4. Zeolit X memiliki komposisi perbandingan Si/Al berkisar
antara 1,0 hingga 1,5 (Auerbaehal, 2003).Selanjutnya dilakukan pemeraman
untuk membantu transformasi gel menjadi struktur zeBiErtumbuhan kristal
dilanjutkan pada proses hidrotermal (Byrappa dan Yoshimura, 2001). Kristal
zeolit yang terbentuk selanjutnya dilakukan karakterisasi dengan spektroskopi
FTIR, XRD, SEM, dan SAA.

Zeolit hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan FTiBrfungsi untuk
mengetahui gugus fungsi yang terdapat pada sar@aghbar ¥ menunjukkan
spektrum FTIR darkeolit sintesisdengan variasi waktu hidrotermal 0,1,2,3,4,5
dan 15 hariBerdasarkan spektra inframerah tersebut terlihat zeolit hasil sintesis
hidrotermal 1,2,3,4,5,dan 15 hari memiliki pola yang mirip, sedangkan pada zeolit
hidrotermal O hari berbed®erbedaan tersebut terletak pada pita dengan panjang
gelombang 800-3000 cnt* dan 570-540 cm™. Pita dengan panjang gelombang
3500-3000 cmi* menanakan vibrasi ikatan @ yang terletak di dalam rongga

20
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pada zeolit.Perbedaan pada panjang gelombang tersebut timbul karena adanya
shoulder pada zeolit hasil sintesis hidrotermal 1,2,3,4,5,dan 15 Hkad.ini
menunjukkan bahw@&OH yang terbentuk merupakdr©OH yang terletak pada

faujasite (Mozgawat al.,2011)

F.-—.. zeolit Ohr

PEAlS
_| — zeolit 800C (3hari) 1,4
— ze0lit 800C (4hari) 1,4
90 — — zeolit 800C (5hari) 1,4
| — zgolit 15hr. 80. 1,4
- |
%T

75—
60—
45—

30

4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750 500
Gambar 17. SpektrumGabungan FTIRnidrotermal 0,1,2,3,4,5, dan h&ri

Gambar 18 merupakan pola FTIR gabungan zeolit sintesis 0,1,2,3,4,5, dan 15
hari, zeolit hidrotermal5 hari, dan 0 hari. Berdasarkan spektra inframerah yang
dihasilkan menunjukkan bahwa munculnya puncak yang mirip dibilangan
gelombang sekitar 120800 cm'. Spektra inframerah pada bilangan gelombang
1200400 cm' yang terbentuk merupakan ciri khas dapektra inframerah
faujasite. Zeolit hasil sintesis hidrotermal 1,2,3,4,5, dan 15 hari muncul bilangan
gelombang yang merupakan ciri khas dari faujasite yaitu 97%) 40 cnt', 520
cm?, dan 450 cml. Puncak pada bilangan gelombang 441,70, 0445,56 crit,
457,13 cni, 459,06 crt, 453,27 crt, 439,77 crt, dan 447,49 cih yang
terbentuk pada zeolit hidrotermal 0,1,2,3,4,5,dan 15 hari bettumit
menandakan vibrasi tekukadari StFO dan AFO. Spektra inframerah yang
menunjukkancincin enam gandaDER) pada zeolit hasil sintesis muncul pada
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daerah bilangan gelombang 570 tm540 cmi' (Gaugazeh dan Buhl, 2013).
Adanya vibrasi D6R tersebut menunjukkan telah terbentuknya kerangka
aluminosilikat pada sampePuncak pada bilangan gelombang 7&D cm'
merandakan terbentuknya cincin empat tunggal (S4R). Bilangan gelombang 690
660 cm™* yang terbentuk menunjukkan vibrasi regangan siméugi-O danO-

Al-O. Bilangan gelomband250950 cm' menunjukkan adanya vibraasimetri

dari O-Si-O dan O-Al-O dari keranga alumino silikat(Ozdemir dan Piskin,
2013).Perbedaan dengan zeolit hidrotermal O hari yaitu tidak terbentuk puncak
pada bilangan gelombang 6500 cni' yang merupakan ciri khas ddsujasite

yaitu vibrasi cincin enam ganda (D6R). Hal ini menunjukkamgel hidrotermal

0 hari tidak membentutaujasite.
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Gambar 18. (a) Pola FTIRGabungan Zeolit(b) Pola FTIR Zeolit Sintesis 15
Hari; dan (c) Pola FTIR Zeolit Hidrotermal O Hari
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Analisis dengan XRD dilakukan untuk mengetahui kekristalan dan fasa yang

terbentuk pada zeolit hasil sintesis. Gambar 19 menunjukkan pola gabungan XRD
dari zeolit hidrotermal 0,1,2,3,4,5,8,10, dan 15 hari. Berdasarkan Gambar 19

menunjukkan pola XRD bahwa sarmpeng terbentuk sudah menjadi kristal

zeolit X pada hidrotermal 1 hari sampai 15 hari.
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Gambar 19. Kurva gabungan XRDhidrotermal 80°C 1,2,3,4,5,8,10, dan Hdi.

Ket. X = Faujasite (FAU), A = Zeolit A, dan P = Zeolit P

Berdasarkan difraktogram pada Gambar 19, waktu hidrotermal 0 hari

terbentuk fasa amorf dikarenakan tanpa dilakukan pemanasan sehingga tidak

terjadi pertumbuhan kristal. Hidrotermal 1,2,3,4,5, dan 8 hari terbentuk fasa

kristalin zeolit A dan Xhidrotermal 10 dn 15 hari terbentuk zeolit jenis X dan

zeolit P. Gambar 19nenunjukkanbahwa pola XRD dari zeolit hasil sintesis

dengan waktu hidrotermal 1,2,3,4,5,8,10, dan 15 hari memberikan puncak yang

cukup mirip. Hasil XRD pada hidrotermal 1,2,3,4,5, dan 8 hari mekkan

terbentuknya zeol

16,2158°, 21,7899°, 27,2506°, dan 30,0810°. Zeolit X teridentifikasi pada

t

jeni s

A

yang

terd.
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hidroter mal 1,2,3,4,5, 8, 10, dan 15 pad
23,3918°, dan 26,7365Zeolit jenis P teridentifikasi pada hidrotermal 10 dan 15
hari dengan 2 d = 12, (Wd&abydah Higging, 20006 1 A, d

Hasil analisa dengan XRD mengkofirmasi data FTIR bahwa telah terbentuk zeolit
X.

Seiring dengan lamanya waktu hidrotatm zeolit A yang terbentuk
berkurang. Zeolit A tidak terbentuk mulai waktu hidrotermal 10 hari. Hidrotermal
10 dan 15 hari mulai terbentuk zeolit P. Berdasarkan analisa dengan software
Highscore Plusdari Panalytical jenis kristal dari zeolit yang terbert yaitu
kubik. Waktu hidrotermal berpengaruh terhadap pertumbuhan kristal. Semakin
lama waktu hidrotermal, maka kristalinitas yang dihasilkan semakin tinggi,
ukuran kristal yang terbentuk semakin kecil. Kristalinitas yang terbentuk
meningkat, dan jenis $a yang terbentuk berubah seiring dengan peningkatan
waktu hidrotermal. Hal ini sesuai dengan aturan Oswald bahwa transformasi zeolit
dipengaruhi oleh peningkatan waktu hidrotermal, struktur zeolit yang terbentuk
mengalami tahapan rekristalisasi diawalruktur metastabil lalu digantikan
struktur yang stabil (Maldonadet al, 2012). Urutan zeolit yang terbentuk yaitu
zeolit A A Faujasite (FAU) A zeolit P. Zeolit yang terbentuk di awal waktu
hidrotermal yaitu zeolit A dan faujasite (FAU), kedua jenis izéni memiliki
struktur yang metastabil sehingga digantikan dengan zeolit P. Hasil XRD telah
mengkonfirmasi data FTIR, bahwa telah terbentuk zeolit X.

Sampel hasil sintesis selanjutnya dikarakterisasi menggunakan SEM untuk
mengetahui morfologi permukaaramspel zeolit hasil sintesis. Berdasarkan
fotografi SEM pada Gambar 20, sampel dengan waktu hidrotermal O hari
menunjukkan bahwa morfologi yang terbentuk berupa bubitdinan. Morfologi
sampel hidrotermal 1 hari menunjukkan morfologi berbentuk kubik yang
merupakan ciri khas zeolit A, sampel hidrotermal 3 hari menunjukkan struktur
morfologi berbentuk segi empat seperti kubik yang merupakan ciri khas zeolit A
dengan jumlah yang mendominasi dibanding morfologi berbentuk oktahedral
yang merupakan ciri khasaé X (Purnomoet al, 2012).
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Gambar 20. Morfologi hasil SEM ahidrotermal 0 hari; b) 1 hari; c) 3 had) 5
hari; )10 hari; dan f)15 hari

Fotografi SEM zeolit hidrotermal 5 hari menunjukkan morfologi
berbentuk oktahedral yang menunjukkan morfologi ciri khas kristal zeolit X.
Sampel hidrotermal 10 hari menunjukkan struktur morfologi berbentuk oktahedral
yang merupakan ciri khas zeaoXtdan terbentuk morfologi berbentiola yang
merupakan ciri khas z&bP (Sathupunyat al, 2002).

Gambar 20 f menunjukkan morfologi sampel hidrotermal 15 hari berbentuk

oktahedral dan terdapat morfologi berbentuk seperti bola. Hal ini menunjukkan



26

bahwa sampel hidrotermal 15 hari terbentuk zeolit X danBé&dasarkan
morfologi SEM yang telah dijelaskan yaitu terbentuk zeolit X, A, dan P maka
mendukung data XRD. Zeolit X yang terbentuk memiliki morfologi yang semakin
terlihat jelas bentuk oktahedral yang merupakan ciri khas zeolit X seiring dengan
meningkatnya waktu hidtermal. Hal ini menunjukkan bahwsemakin lama
waktu hidrotermal, maka inti kristal semakin terbentuk dan kekristalan meningkat
( L e ¢thlp2010).

Tabel 3. Komposisi Unsur pada Permukaan Zeoilt Hasil Sintesis dari
KarakterisasMenggunakarspektroskopi SEMEDX.

Sampel Massa unsur yang terdapat pade
zeolit hasil sintesis (%)
O Na Al Si Fe
Hidrotermal 45,87 6,69 8,49 30,60 8,35

0 hari

Hidrotermal 52,29 15,02 14,02 17,12 1,54
1 hari

Hidrotermal 43,64 12,18 15,11 19,82 3,34
3 hari

Hidrotermal 49,95 9,96 9,5 13,69 0,63
5 hari

Hidrotermal 18,24 6,28 7,47 13,37 4,38
10 hari

Hidrotermal 20,37 58 7,39 11,8 -
15 hari

Tabel3 menunjukkarkomposisiutamaunsur yang terdapat pada zebitsil
sintesisadalah O, Na, Al, dan Slengan menggunakan instrumen SEMX.
SEM-EDX digunakan untuk mengetahui unsursur yang terdapat pada
permukaan sampel. Berdasakan Tabel 3, menunjukkan bahwa sampel zeolit hasi

lisntesis terdapat pengotor berupa Fe. Kadar Fe yang terdapat pada sampel,
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menunjukkan jumlah yang berbetdada. Kadar Fe terbesar terdapat pada sampel
tanpa hidrotermal dan sampel hidrotermal 15 hari tidak terdapat kandungan Fe.

Tabel 4. Hasil Uji LuasPermukaarZeolit Temperatur 80°C

Sampel Hidrotermal Hidrotermal Hidrotermal Hidrotermal Hidrotermal
0 hari 1 hari 3 hari 5 hari 10 Hari
(m?/g) (m?/g) (m?/g) (m?/g) (m?/g)
SeeT 30,5631 118,2408 289,0690 175.7965  285.7777
t-Plot 1,0201 111,8265 244,6480 151.1665 242.7500
int
t-Plot 29.5431 6,4143 44,4210 24.6300 43.0277

ext

Karakterisasi meggurakan Surface Area AnalyzefSAA) bertujuan untuk
mengetahui luas permukadan pori darsampel.Tabel4 menunjukkan nilai luas
permukaan BET @r), luas permukaan pori internal-Rtot int), dan luas
permukaan eksternal-Rlot ext).Berdasarkan datpada Tabel 4 dapat diketahui
bahwa luas permukaan pada sampel memiliki nilai yang fluktuatif. Luas
permukaan pada sampel hidrotermal 3 dan 10 hari @880690m2/g dan
285.7777 m2/g berturut turut. Menurdthuadaij dan Nuntiya (2011)uas
permukaan zdit X yaitu antara 23549 m?/g. Hal ini memperkuat bahwa telah
terbentuknya zeolit X yang telah teridentifikasi sebelumnya dengan karakteisasi
SEM dan XRD. Perbedaan luas permukaan pada sampel hidrotermal 1 dan 5 hari
dengan referensi kemungkinan dikaakan sampel zeolit memiliki fasa kristalin
campuran dan juga terdapat zeolit yang masih memiliki fasa amorf. Semakin lama
waktu hidrotermal, maka kristalinitas meningkat, kemudian kristal yang terbentuk
menjadi lebih kecil, zeolit yang terbentuk kemungkinaraglomerasi sehingga
menurunkan luas permukaan sampel. Transformasi yang terjadi pada zeolit juga
dimungkinkan penyebab ketidakteraturan luas permukaan pada sampel.

Gambar 21 menunjukkan pola adsorpsi desorpsi dari zeolit hasil sintesis

dengan waktu idrotermal 0,1,3,5, dan 15 hari. Pola isoterm adsorpsi zeolit hasil
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sintesis menunjukkan pola isoterm tipe IV yaitu material mesofari.utama
isoterm tipe IV adalah adanyaysteresis loogdKunecki, 2017). Histerisis pada
sampel hidrotermal 0,1,3,5, dd9 hari teramati pada tekanan relatif (P/Po) 0,5
sampai 0,98.
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Gambar 22. Grafik DistribusiPori dengarMetode BJHAdsorpsiDesorpsi dari
Sampel Zeolit Hidrotermal 0,1,3,5, dan 10 hari



31

Gambar 22 menunjukkan pola grafik BJH adsoedesorpsi dari sampel
hidrotermal 0,1,3,5,dan 10 hari. Karakteristik wupori meso dapat dilihat dari
Gambar 22. Berdasarkan Gambar 22, menunjukkan bahwa adanya histerisis pada
seluruh zeolit hasil sintesis. Histerisis ditunjukkan oleh grafik distribusi ukuran
pori yang menunjukkan kenaikan pada diameter pori lebih dari, 3/ato sekitar
4 nm sehingga material memiliki pori meso. Ukuran material yang berpori meso
yaitu memiliki ukuran pori 2 sampai 50 nm (Waeg al., 2009). Menurut
Goncalves (2008) waktu hidrotermal berpengaruh terhadap porositas. Semakin
lama waktu hidrarmal, maka kristalinitas meningkat dan distribusi pori bergeser
ke mesopori yang lebih kecil.



BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Hasil penelitian dan pengkajian mengenai sintesis zeolit X dengan metode

hidrotermal melalui karaktisasi FTIR, XRD, SEM, dan SAA dapat diambil

kesimpulan sebagai berikut:

1. Berhasil disintesis zeolit X dengan fasa kristalin campuran dari bahan
dasar bauksit dan abu sekam padi dengan metode hidrotermal.

2. Fasa kristalin campuran dikarenakan zeolit memifiksa metastabil,
sehingga kristal zeolit akan bertransformasi ke fasa yang lebih stabil.

3. Waktu hidrotermal berpengaruh terhadap jenis dan karakteristik zeolit

yang dihasilkan.

B. Saran
Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai sintesis zeolit X da

bauksit dan abu sekam padi dengan menggunakan reaktor polipropilen, serta

aplikasinya terhadap adsorben dan penukar kation.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Bagan Kerja

1. Sintesis zeolit X dengan parameter waktu hidrotermal

5 gram bauksit 3,1379 gram abu sekam padi 10,5793 gram NaOH

\l/

Campuran material

/9 dileburkan pada suhu 500 selama 3 jam

leburan hasil furnace

12,5 gram leburanhasil furnace
ditambahkan125 mL aquadest dar
diadukselama 24 jam

didiamkan selama 2 jam

dipisahkan dan diambil fasa padatnya

Fasa Padat

\l/ —> dipanaskan suhu 80

Sampel Sampel Sampel Sampel Sampel Sampel Sampel | Sampel
1 hari 2 hari 3 hari 4 hari 5 hari 8 hari 10hari 15 hari

padatan

—> disaring
—> dicuci dengan aquadest

Q > dikeringkansemalaman

Zeolit X hasil sintesis
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2. Karakterisasi Zeolit XHasil Sintesis

Zeolit X hasil sintesis

dikarakterisasi

39

XRD SEM FT-IR SAA
(Digunakan untuk Digunakan untuk (Digunakan untuk Digunakan utuk
mengidentifkasi mengetahui mengidentifikasi | [ Menentukan luas
kekristalan morfologi gugus fungsi p_ermukqan d.an
permukaan distribusi pori
\_ \_ \_

Lampiran 2. DataFTIR

- Spektrum FTIR zeolit hidrotermal O hari
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- Spektrum FTIR zeolit hidrotermal 1 hari
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4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000
zeolit 800C (1hari) 1,4

- Spektrum FTIR zeolit hidrotermal 2 hari

750 500
1l/cm

1641.42
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- Spektrum FTIR zeolit hidrotermallgari
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- Spektrum FTIR zeolit hidrotermal 4 hari
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- Spektrum FTIR zeolit hidrotermal 5 hari

110

~
~
o
5]
<

40—
L L L A N N AL IR B
4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750 500
zeolit 800C (5hari) 1,4 1/cm

- Spektrum FTIR zeolit hidrotermal 15 hari

3441.01
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565.14—
447.49—
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Lampiran 3. Data XRD
- Data XRD Zeolit Hidrotermal O Hari

Match! Phase Analysis Report

Sample Data

File name

File path

Data collected
Data range
Number of points
Step size

Rietvdd refinement converged
Alpha2 subtracted
Background subtr.
Data smoothed
Radiation
Wavelength

400 —

200

Sample: Zeolit O hari

Zeolit 0 hari excel.xy
C:/Users/ Downloads/data brilli/data XRD/O hari
Jul 29, 2017 23:26:39
5.013°- 79.985°

2856

0.026

No

No

No

No

X-rays

1.541874 A

- Data XRD Zeolit Hidrotermal 1 Hari

Match! Phase Analysis Report

Sample Data

File name

File path

Data collected
Data range
Number of points
Step size

Rietveld refinement converged
Alpha2 subtracted
Background subtr.
Data smoothed
Radiation
Wavelength

Sample: synth80-1db

synth-80-1db (1).raw
C:/Users /Downloads/data brilli/data XRD/1 hari
06/15/2017, 15:11:45
5.002°- 59.994°

3006

0.018

No

No

No

No

X-rays

1.541874 A
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Index  Amount (%)
A 67.9

Name

Nal2 (Al12 Sil2 048) (H2 0)27

44

Matched Phases

Formula sum
Al12 H54 Nal2 O75 Si12

A: Nal2 (Al12 Si12 048) (H2 0)27 (67.9 %)

Fomula sum

Entry number
Figureof-Merit (FoM)
Total number of peaks
Peaks in range
Peaks matched
Intensity scale factor
Space group

Crystal system

Unit cell

I/lcor

Calc. density
Reference

B: Faujasite (32.1 %)
Formula sum

Entry number
Figureof-Merit (FoM)
Total number of peaks
Peaks in range

Peaks matched
Intensity scale faor
Space group

Crystal system

Unit cell

I/lcor

Calc. density
Reference

No. 2theta [?] d [A]
1 6.18
2 7.27
3 10.07
4 10.25
5 11.80
6 12.55
7 15.51
8 16.22
9 20.16
10 21.80
11 23.39
12 24.13
13 26.25
14 26.75
15 27.26

1110
14.2955
12.1676
8.7869
8.6269
7.5023
7.0511
5.7142
5.4663
4.4058
4.0777
3.8026
3.6890
3.3949
3.3332
3.2716

Al12 H54 Nal2 O75 Si12

96-810-4215

0.768136

154

154

21

0.16

Fm-3c

cubic

a=24.6100 A

1.53

1.903 g/cm?3

Gramlich V., Meier W.M., "The crystal structure of hydrated Na N: A
detailed refinement of apseudosymmetric zeolite", Zeitschrift fuer
Kristallographie, Kristallgeometrie, Kristallphyskeistallchemie {
144,19771133 134149 (1971)

Al71 Na71 0384 Si121

96-150-7215

0.863956

166

166

24

0.68

Fd-3m

cubic

a=24.9460 A

14.23

1.399 g/cm?

Seo S.M., Kim G.H., Lee H.S., Ko-®8., Lee O.S., Kim Y.H., Kim
S.H., Heo N.H., Lim W.T., "Singlerystal structuref fully
dehydrated sodium zeolite Y (FAU), Na71 (Si121 Al71 O384)
FAU", Analytical Sciences: Xay Structure Analysis Onlin22,
x209-x210 (2006)

Peak List

FWHM Matched

1000.00 0.1098 B
276.51 0.1098 A
179.92 0.1098 AB
187.70 0.1098 A
109.61 0.1098 B
105.52 0.1098 A
145.64 0.1098 B
67.78 0.1098 A
63.32 0.1098 B
88.53 0.1098 A
172.71 0.1098 B
133.15 0.1098 A
39.44 0.1098 A
157.80 0.1098 B
106.34 0.1098 A
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16 30.10 2.9694 124.03 0.1098 A
17 30.40 2.9403 64.15 0.1098 B
18 31.03 2.8820 162.20 0.1098 AB
19 32.08 2.7900 65.49 0.1098 B
20 33.68 2.6609 67.88 0.1098 B
21 34.33 2.6124 81.51 0.1098 AB

Peak Residuals

Peak data Counts Amount
Overall peak intensity 3402 100.00%
Peak intensity belonging to selected phases 2469 72.57%
Unidentified peak intensity 933 27.43%
Grafik
10000 7 Hidrotermal 1 hari X = NaX (FAU)
A =Zeolit A
>
S000
oy
‘ 5(1 = = Ras =
ey . F
| LN ™A
L_& 1 | .- 1, ey
L | T T lT‘ILr LLT Jr"LnILJL Y W
S M I PN 0 0 W L
10 20 =20

- Data XRD zeolit hidrotermal 2 Hari

Match! Phase Analysis Report
Sample: synth80-2db

Sample Data
File name synth-80-2db.raw
File path C:/Users/ Downloads/data brilli/data XRD/2 hari
Data collected 06/15/2017, 12:59:16
Data range 5.002°- 59.994°
Number of points 3006
Step size 0.018
Rietveld refinement converged No
Alpha2 subtracted No
Background subtr. No
Data smoothed No
Radiation X-rays
Wavelength 1.541874 A
Matched Phases
Index  Amount (%) Name Formula sum
A 70.4 Nal2 (Al12 Si12 048) (H2 0)27 Al12 H54 Nal2 O75 Si12
B 29.6 Faujasite Al71 Na71 0384

A: Nal2 (Al12 Sil12 048) (H2 0)27
(70.4 %)
Formula sum Al12 H54 Nal2 O75 Sil2




Entry number
Figureof-Merit (FoM)
Total number of peaks
Peaks in range
Peaks matched
Intensity scale factor
Space group

Crystal system

Unit cell

I/lcor

Calc. density
Reference

B: Faujasite (29.6 %)
Formul sum

Entry number
Figureof-Merit (FoM)
Total number of peaks
Peaks in range

Peaks matched
Intensity scale factor
Space group

Crystal system

Unit cell

I/lcor

Calc. density
Reference

No. 2theta [9]
1 6.17
2 7.25
3 10.06
4 10.24
5 11.79
6 12.55
7 15.50
8 16.21
9 20.15
10 21.79
11 23.39
12 24.12
13 26.25
14 26.74
15 27.26
16 30.09
17 30.38
18 31.02
19 32.08
20 33.68

21 34.32

d[A]
14.3240
12.1887
8.7951
8.6345
7.5081
7.0541
5.7174
5.4687
4.4071
4.0784
3.8039
3.6901
3.3951
3.3346
3.2719
2.9702
2.9418
2.8826
2.7904
2.6613
2.6127

96-810-4215
0.78248%
154

154

21

0.18
Fm-3c
cubic
a=24.6100 A
1.53

1.903 g/cm?
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Gramlich V., Meier WM., "The crystal structure of hydrated Na

N: A detailed refinement of apseudosymmetric zeolite",

Zeitschrift fuer Kristallographie, Kristallgeometrie,

Kristallphysik,Kristallchemie{144,19771133 134149 (1971)

Al71 Na71 0384 Si121
96-150-7215
0.863771
166

166

24

0.69

Fd-3m
cubic

a= 24.9460 A
14.23

1.399 g/cm?

Seo S.M., Kim G.H., Lee H.S., Ko-8., Lee O.S., Kim Y.H.,
Kim S.H., Heo N.H., Lim W.T., "Singlerystal structure of fully

dehydrated sodium zeolite Y (FAU), Na71 (Si121 Al71 0O384)

FAU", Analytical Sciences: Xay Structure Analysis Onlin22,

x209x210 (2006)

Peak List

1110
1000.00
318.28
177.65
204.63
110.45
115.49
145.55
64.76
60.16
96.06
182.41
142.76
47.95
159.60
116.09
132.10
65.68
174.36
62.10
67.79
86.67

FWHM
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098

<
;u
=
o
=
9]
a

>OO>PEO>>O>>O>O>EO>O>O>WE
v9)



Integrated Profile Areas
Based on calalated profile

47

Profile area Counts Amount
Overall diffraction profile 1761662 100.00%
Background radiation 1493912 84.80%
Diffraction peaks 267750 15.20%
Peak area belonging to selected phases 162443 9.22%
Peak area of phise A (Nal2 (Al12 Sil2 048) (H2 0)27) 77635 4.41%
Peak area of phase B (Faujasite) 84808 4.81%
Unidentified peak area 156543 8.89%

Peak Residuals

Peak data Counts Amount
Overall peak intensity 3212 100.00%
Peak intensitpelonging to selected phases 2340 72.85%
Unidentified peak intensity 872 27.15%
Grafik
10000
Hidrotermal 2 hari
X =NaX (FAU)
T A = Zeolit A
5000
A
| x
|

=
I

I x f" )FA A f XU‘”‘ A% A
| » , A I| h . x
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- Data XRD zeolit hidrotermal 3 hari

Match! Phase Analysis Report

Sample Data

File name

File path

Data collected
Data range
Number of points
Step size

Rietveld refinement converged
Alpha2 subtracted
Background subtr.
Data smoothed
Radiation
Wavelength

Sample: synth80-3db

synth-80-3db.raw
C:/Users /Downloads/data brilli/data XRD/3 hari
06/15/2017, 10:55:34
5.002°- 59.994°

3006

0.018

No

No

No

No

X-rays

1.541874 A

Matched Phases



Index
A 57.5
B 42.5

Amount (%)
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Name Formula sum
Nal2 (Al12 Sil2 048) (H2 0)27  Al12 H54 Nal2 O75 Si12
Faujasite Al71 Na71 0384 Si121

A: Nal2 (Al12 Si12 048) (H2 0)25(.5 %)

Formula sum

Entry number
Figureof-Merit (FoM)
Total number of peaks
Peaks in range
Peaks matched
Intensity scale factor
Space group

Crystal system

Unit cell

I/lcor

Calc. density
Reference

B: Faujasite (42.5 %)
Formula sum

Entry number
Figureof-Merit (FoM)
Total number of peaks
Peaks in range

Peaks matched
Intensty scale factor
Space group

Crystal system

Unit cell

I/lcor

Calc. density
Reference

No. 2theta [9]
1 6.20
2 7.28
3 10.08
4 10.27
5 11.82
6 12.57
7 15.53
8 16.23
9 18.51
10 20.17
11 21.81
12 22.57
13 23.41
14 24.14
15 26.75
16 27.28
17 30.11
18 30.41

[EnY
[(e]

31.05

d[A]
14.2482
12.1381
8.7717
8.6098
7.4886
7.0416
5.7073
5.4600
4.7929
4.4025
4.0755
3.9397
3.8000
3.6874
3.3329
3.2695
2.9681
2.9392
2.8803

Al12 H54 Nal2 O75 Sil12

96-8104215

0.718213

154

154

19

0.10

Fm-3c

cubic

a=24.6100 A

1.53

1.903 g/cm?3

Gramlich V., Meier W.M., "The crystal structure of hydrated Na N: A
detailed refinement of apseudosymmetric zeolite", Zeitschrift fuer
Kristallographie, Kristallgeometrie, stallphysik,Kristallchemie
144,19771133 134149 (1971)

Al71 Na71 0384 Si121

96-150-7215

0.879447

166

166

28

0.69

Fd-3m

cubic

a=24.9460 A

14.23

1.399 g/cm?3

Seo S.M., Kim G.H., Lee H.S., Ko8., Lee O.S., Kim Y.H., Kim
S.H., Heo N.H., Lim W.T., "Singlerygal structure of fully
dehydrated sodium zeolite Y (FAU), Na71 (Si121 Al71 O384)
FAU", Analytical Sciences: Xay Structure Analysis Onling2,
x209-x210 (2006)

Peak List

1710 FWHM Matched
1000.00 0.108 B
174.66 0.1098 A
179.26 0.1098 AB
123.93 0.1098 A
104.93 0.1098 B
62.93 0.1098 A
144.86 0.1098 B
42.00 0.1098 A
34.07 0.1098 B
63.06 0.1098 B
57.68 0.1098 A
32.63 0.1098 B
172.16 0.1098 B
81.56 0.1098 A
191.16 0.1098 B
65.95 0.1098 A
79.52 0.1098 A
61.87 0.1098 B
163.67 0.1098 A,B



20 32.10 2.7887
21 33.69 2.6601
22 34.33 2.6119

Based on calculated profile
Profile area

Overall diffraction profile
Background radiation
Diffraction peaks

Peak area belonging to selected phases
Peak area of phase A (Nal2 (Al12 Si12 048) (H2 0)27)

Peak area of phase B (Faujasite)
Unidentified peak area

Peak data
Overall peak intensity

Peak intensity belonging to selected phases

Unidentified peak intensity

Grafik

10000

S000

Hidrotermal 3 hari
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65.51 0.1098 B
73.31 0.1098 B
68.51 0.1098 AB

Integrated Profile Areas

Counts Amount
1787844 100.00%
1446047 80.88%
341797 19.12%
166302 9.30%
61386 3.43%
104917 5.87%
220447 12.33%
Peak Residuals

Counts Amount

3814 100.00%

2697 70.71%

1117 29.29%
X = NaX (FAU)
A = Zeolit A

T X x X X X
| A x X A WLA lg A xﬁx
. ﬁﬁ”*“#‘“’ﬂhﬂf‘*‘ﬁﬁﬁjﬁf' b 'ﬁ"ﬂl e —

- Data XRD zeolit hidrotermal hari

Match! Phase Analysis Report

Sample Data

File name

File path

Data collected
Data range
Number of points
Step size

Rietveld refinement converged
Alpha2 subtracted
Background subtr.
Data smoothed
Radiation
Wavelength

Sample: synth80-4db

synth-80-4db.raw
C:/Users /Downloads/data brilli/data XRD/4 hari
06/15/2017, 08:50:22
5.002°- 59.994°
3006

0.018

No

No

No

No

X-rays

1.541874 A

2



Matched Phases
Index  Amount (%)
A 53.1
B 46.9

A: Faujasite (53.1 %)
Formula sum

Entry number
Figureof-Merit (FoM)
Total number of peaks
Peaks in range
Peaks mateed
Intensity scale factor
Space group

Crystal system

Unit cell

I/lcor

Calc. density
Reference

50

Name Formula sum
Faujasite Al71 Na71 0384 Si121
Nal2 (Al12 Si12 048) (H2 0)27 Al12 H54 Nal2 O75 Sil12

Al71 Na71 0384 Si121

96-150-7215

0.876170

166

166

31

0.69

Fd-3m

cubic

a=24.9460 A

14.23

1.399 g/cm?3

Seo S.M., Kim G.H., Lee H.S., Ko-8., Lee O.S., Kim Y.H., Kim S.H.,
Heo N.H., Lim W.T.,"Single-crystal structure of fully dehydrated
sodium zeolite Y (FAU), Na71 (Sil21 Al71 O384FAU", Analytical
Sciences: Xray Structure Analysis Onlin22, x209x210 (2006)

B: Na12 (Al12 Si12 048) (H2 0)27

(46.9 %)

Formula sum

Entry number
Figureof-Merit (FoM)
Total number of peaks
Peaks in range

Peaks matched
Intensity scale factor

Space group

Crystal system

Unit cell

I/lcor

Calc. density
Reference

No. 2theta [9]
1 6.23
2 7.30
3 10.11
4 10.29
5 11.83
6 12.58
7 15.54
8 18.53
9 20.19
10 21.81
11 22.58
12 2343
13 24.14
14 26.77

15 27.27

Al12 H54 Nal12 O75 Si12
96-810-4215
0.624726
154

154

18

0.07

Fm-3c
cubic
a=24.6100 A
1.53

1.903 g/cm3

Gramlich V., Meier W.M., "The crystal structure of hydrated Na N: A detailed

refinement of apseudosymmetric zeolite", Zeitschrift fuer
Kristallographie, Kristallgeometrie, Kristallphysik,Kristallchemi&44,1977)
133 134149 (1971)

Peak List
d[A] I/10 FWHM Matched
14.1919 1000.00 0.1098 A
12.1052 112.63 0.1098 B
8.7521 175.84 0.1098 AB
8.5960 75.20 0.1098
7.4784 112.85 0.108 A
7.0364 54.23 0.1098 B
5.7013 149.42 0.1098 A
47877 34.36 0.1098 A
4.3991 67.26 0.1098 AB
4.0746 39.87 0.1098 B
3.9378 35.27 0.1098 A
3.7976 178.18 0.1098 A
3.6872 54.66 0.1098 B
3.3299 157.50 0.1098 A
3.2700 42.14 0.1098 B



16
17
18
19
20
21
22

30.11
30.42
31.06
32.10
33.71
34.33
37.45

Based on calculated profile

Profile area

Overall diffraction profile

Background radiation

Diffraction peaks

2.9680
2.9383
2.873
2.7882
2.6586
2.6125
2.4014

Integrated Profile Areas

Peak area belonging to selected phases
Peak area of phase A (Faujasite)
Peak area of phase B (Nal2 (Al12 Si12 048) (H2 0)27)
Unidentified peak area

Peak data

Overall peak intensity
Peak intensity belonging to selected plsase

Unidentified peak intensity

Grafik

10000 —

S000

48.71
67.31
173.74
73.30
70.48
50.43
36.06

Peak Residuals

Hidrotermal 4 hari

x

Counts
3403
2377
1026

0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098
0.1098

Counts
1796499
1509621
286878
135943
95987
39956
196859

Amount

Amount

100.00%

84.03%
15.97%

7.
5.
2.

57%
34%
22%

10.96%

100.00%

69.84%
30.16%

X = NaX (FAU)

A = Zeolit A

il

X
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f x X
. SN -

- Data XRD zeolit hidrotermal 5 hari

Sample Data
File name

File path

Data collected
Data range
Number of points
Step size

x x X
. I.T?"f‘f‘fgf%’g‘iﬂ‘”ﬁt#“ﬁ'%

Match! Phase Analysis Report

Rietveld refinement converged

Sample: synth80-5db

synth-80-5db.raw

C:/Users/Downloads/data brilli/dataR0/5 hari

06/14/2017, 08:43:28

5.002°- 59.994°
3006

0.018

No

30
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Alpha2 subtracted No
Background subtr. No
Data smoothed No
Radiation X-rays
Wavelengh 1.541874 A
Matched Phases
Index  Amount (%) Name Formula sum
A 53.3 Faujasite Al71 Na71 0384 Si121
B 46.7 Nal2 (Al12 Sil2 048) (H2 0)27  Al12 H54 Nal2 O75 Si12
A: Faujasite (53.3 %)
Formula sum Al71 Na71 0384 Si121
Entry number 96-150-7215
Figureof-Merit (FoM) 0.868697
Total number of peaks 166
Peaks in range 166
Peaks matched 26
Intensity scale factor 0.69
Space group Fd-3m
Crystal system cubic
Unit cell a=24.9460 A
I/Icor 14.23
Calc. density 1.399 g/cm?3
Reference Seo S.M., Kim G.H., Lee H.S., Ko-8., Lee O.S., Kim Y.H., Kim S.H., Heo

N.H., Lim W.T., "Singlecrystal structure of fully dehydrated
sodium zeolite Y (FAU), Na71 (Sil121 Al71 O384FAU", Analytical
Sciences: Xray Structure Analysis Onlin22, x209-x210 (2006)

B: Nal2 (Al12 Si12 048) (H2 0)27

(46.7 %)
Formula sum Al12 H54 Nal2 O75 Sil2
Entry number 96-810-4215

Figureof-Merit (FoM) 0.637077
Total number of peaks 154

Peaks in range 154

Peaks matched 17

Intensity scale factor 0.06

Spae group Fm-3c

Crystal system cubic

Unit cell a= 24.6100 A

I/lcor 1.53

Calc. density 1.903 g/cm?

Reference Gramlich V., Meier W.M., "The crystal structure of hydrated Na N: A detailed

refinement of apseudosymmetric zeolite", Zeitschrift fue
Kristallographie, Kristallgeometrie, Kristallphysik,Kristallchemi&44,1977)
133 134149 (1971)

Peak List
No. 2theta [°] d[A] 1710 FWHM Matched
1 6.22 14.2066 1000.00 0.1098 A
2 7.30 12.1072 99.55 0.1098 B
3 10.10 8.7588 188.49 0.1098 AB
4 10.29 8.6001 63.78 0.1098
5 11.83 7.4815 114.21 0.1098 A
6 12.55 7.0522 77.36 0.1098 B
7 15.54 5.7041 151.36 0.1098 A
8 18.52 4.7920 37.62 0.1098 A
9 20.17 4.4020 62.31 0.1098 A
10 21.77 4.0817 59.64 0.1098 B
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Basedon calculated profile
Profile area
Overall diffraction profile
Background radiation
Diffraction peaks

Peak area belonging to selected phases
Peak aea of phase A (Faujasite)

Peak area of phase B (Nal2 (Al12 Si12 O48) (H2 O)27)

Unidentified peak area

Peak data
Overall peak intensity
Peak interity belonging to selected phases
Unidentified peak intensity
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0.1098 B
0.1098 A
0.1098 B
0.1098
0.1098 B
0.1098 A
0.1098 AB
0.1098 A
0.1098 A
0.1098 AB
Counts Amount
1806000 100.00%
1513255 83.79%
292745 16.21%
122809 6.80%
87692 4.86%
35117 1.94%
203392 11.26%
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Sample Data
File name

File path

Data collected
Data range
Number of points

I
=0

Match! Phase Analysis Report
Sample: synth80-8db

synth-80-8db.raw

C:/Uses /Downloads/data brilli/data XRD/8 hari

06/14/2017, 10:49:10

5.002°- 59.994°
3006
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Step size 0.018
Rietveld refinement converged No

Alpha2 subtracted No
Background subtr. No

Data smoothed No
Radiation X-rays
Wavelength 1.541874 A

Matched Phases

Index  Amount (%) Name Formula sum

A 52.3 Faujasite Al71 Na71 0384 Si121
B 47.7 Nab (Al6 Si10 032) (H2 O)12 Al6 Na5.92 043.28 Sil10
A: Faujasite (52.3 %)

Formula sum Al71 Na710384 Si121

Entry number 96-150-7215

Figureof-Merit (FoM) 0.868536

Total number of peaks 166

Peaks in range 166

Peaks matched 33

Intensity scale factor 0.69

Space group Fd-3m

Crystal system cubic

Unit cell a= 24.9460 A

I/lcor 14.23

Calc. density 1.399 g/cm?3

Reference Seo S.M., Kim G.H., Lee H.S., Ko-8., Lee O.S., Kim Y.H., Kim S.H., Heo

N.H., Lim W.T., "Singlecrystal structure of fully dehydrated
sodium zeolite Y (FAU), Na71 (Si121 Al71 O384FAU", Analytical
Sciences: Xray Structure Analysis Onlin22, x209x210 (2006)

B: Na6 (Al6 Si10 032) (H2 0)12

(47.7 %)

Formula sum Al6 Na5.92 043.28 Sil10

Entry number 96-810-3735

Figureof-Merit (FoM) 0.630605

Total number of peaks 90

Peaks in range 90

Peaks matched 13

Intensityscale factor 0.08

Space group | -4

Crystal system tetragonal

Unit cell a=10.0430 A c=10.0430 A

I/Icor 1.72

Calc. density 2.084 g/cm?

Reference Baerlocher C., Meier W.M., "The crystal structure of synthetic zeolite®Na
an isotype ofgismatine”, Zeitschrift fuer Kristallographie,
Kristallgeometrie, Kristallphysik,Kristallchemie-144,1977) 135 339354
(1972)

Peak List

No. 2theta [°] d[A] 1710 FWHM Matched

1 6.22 14.2089 1000.00 0.1098 A

2 7.30 12.1140 80.19 0.1098

3 10.10 8.7578 190.14 0.1098 A

4 10.29 8.5997 59.24 0.1098

5 11.83 7.4799 116.77 0.1098 A

6 12.54 7.0600 115.71 0.1098 B

7 15.54 5.7019 158.25 0.1098 A

8 17.78 4.9878 37.24 0.1098 B

9 18.54 4.7863 37.40 0.1098 A



10 20.19 4.3994 64.18 0.1098 A
11 21.75 4.0869 94.53 0.1098 B
12 22.58 3.9370 36.66 0.1098 A
13 23.43 3.7976 189.07 0.1098 A
14 24.15 3.6855 39.16 0.1098
15 26.78 3.3296 162.87 0.1098 A
16 27.89 3.1988 55.42 0.1098
17 28.22 3.1625 94.41 0.1098 B
18 29.34 3.0446 34.59 0.1098 A
19 30.11 2.9683 37.76 0.1098
20 30.43 2.9379 67.71 0.1098 A
21 31.07 2.8789 173.10 0.1098 AB
22 32.10 2.7883 78.90 0.1098 A
23 33.33 2.6880 52.56 0.1098 B
24 33.71 2.6588 77.36 0.1098 A
25 34.33 2.6126 43.37 0.1098 A
26 53.29 1.7192 36.03 0.1098 AB
Integrated Profile Areas
Based on calculated profile
Profile area Counts Amount
Overall diffraction profile 1740349 100.00%
Background radiation 1437108 82.58%
Diffraction peaks 303241 17.42%
Peak area belonging to selected phases 115395 6.63%
Peak area of phase A (Faujasite) 85431 4.91%
Peak area of phase B (Na6 (Al6 Si10 032) (H2 0)12) 29964 1.72%
Unidentified peak area 214736 12.34%
Peak Residuals
Peak data Counts Amount
Overall peak intensity 3248 100.00%
Peak intensity belonging to selected phases 2047 63.0L%
Unidentified peak intensity 1201 36.99%
Grafik
Hidrotermal 8 hari
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- Data XRD zeolit hidrotermal 10 hari

Match! Phase Analysis Report
Sample: synth80-10db
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Sample Data
File name synth-80-10db.raw
File path C:/Users/ Downloads/data brilli/data XRD/10 hari
Data collected 06/14/2017, 17:14:38
Data range 5.0020- 59.994°
Number of points 3006
Step size 0.018
Rietveld refinement converged No
Alpha2 subtracted No
Background subtr. No
Data smoothed No
Radiation X-rays
Wavelength 1.541g4 A
Matched Phases
Index  Amount (%) Name Formula sum
A 61.6 Na6 (Al6 Si10 032) (H2 O)12 Al6 Na5.92 043.28 Sil10
B 38.4 Faujasite Al71 Na71 0384 Si121
A: Nab (Al6 Sil0 032) (H2 0)12
(61.6 %)
Formula sum Al6 Na5.92 043.28 Sil10
Entry numler 96-810-3735

Figureof-Merit (FoM) 0.699462
Total number of peaks 90

Peaks in range 90

Peaks matched 11

Intensity scale factor 0.13

Space group -4

Crystal system tetragonal

Unit cell a=10.0430 A c=10.0430 A

I/lcor 1.72

Calc. density 2.084 g/cm?

Reference Baerlocher C., Meier W.M., "The crystal structure of synthetic zeolit® Na

an isotype ofgismondine", Zeitschrift fuer Kristallographie,Kristallgeometrie,
Kristallphysik,Kristallchemie144,1977135, 339354 (1972)

B: Faujasite (38.4 %)

Formula sum Al71 Na71 0384 Si121

Entry number 96-150-7215

Figureof-Merit (FoM) 0.870159

Total number of peaks 166

Peaks in range 166

Peaks matched 24

Intensity scale factor 0.69

Space group Fd-3m

Crystal system cubic

Unit cell a= 24.9460 A

I/lcor 14.23

Calc. density 1.399 g/cm?

Reference Seo S.M., Kim G.H., Lee H.S., Ko®8., Lee O.S., Kim Y.H., Kim S.H., Heo

N.H., Lim W.T., "Singlecrystal structure of fully dehydrated
sodium zeolite Y (FAU), Na71 (Si121 Al71 O384FAU", Analytical
Sciences: Xray Structure Analysis Onlin22, x209x210 (2006)

Peak List
No. 2theta [°] d[A] 1110 FWHM Matched
1 6.20 14.2456 1000.00 0.1098 B
2 10.08 8.7729 180.06 0.1098 B
3 11.81 7.4911 118.33 0.1098 B
4 12.51 7.0783 183.33 0.1098 A
5 15.52 5.7091 155.49 0.1098 B
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6 17.53 5.0583 58.73 0.1098 A
7 17.77 4.9928 57.30 0.1098 A
8 18.51 4.7924 40.20 0.1098 B
9 20.17 4.4036 65.62 0.1098 B
10 21.70 4.0957 161.22 0.1098 A
11 23.40 3.8011 185.16 0.1098 B
12 26.75 3.3322 169.39 0.1098 B
13 27.87 3.2010 103.32 0.1098
14 28.20 3.1642 170.12 0.1098 A
15 30.41 2.9394 64.07 0.1098 B
16 31.04 2.8808 169.10 0.1098 AB
17 32.09 2.7894 67.22 0.1098 B
18 33.38 2.6844 93.37 0.1098 A
19 33.69 2.6607 77.36 0.1098 B
Integrated Profile Areas
Based on calculated profile
Profile area Counts Amount
Overall diffraction profile 1767884 10000%
Background radiation 1493517 84.48%
Diffraction peaks 274367 1 5.52%
Peak area belonging to selected phases 122906 6.95%
Peak area of phase A (Na6 (Al6 Sil0 032) (H2 0)12) 45649 2.58%
Peak area of phase B (Faujasite) 77256 4.37%
Unidentified peak area 178766 10.11%
Peak Residuals
Peak data Counts Amount
Overall peak intensity 2813 100.00%
Peak intensity belonging to selected phases 1996 70.96%
Unidentified peak intensity 817 29.04%
Grafik
Hidrotermal 10 hari
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Sample Data
File name synthesis 15d.raw
File path C:/Users/ Downloads/data brilli/data XRD/15 hari
Data collected 06/28/2017, 12:58:16
Data range 5.0020- 59.994°
Number of points 3006
Step size 0.018
Rietveld refinement converged No
Alpha2 subtracted No
Background subtr. No
Data smoothed No
Radiation X-rays
Wavelength 1.541874 A
Matched Phases
Index  Amount (%) Name Formula sum
A 100.0 Faujasite Al71 Na71 0384 Si121
A: Faujasite (100.0 %)
Formula sum Al71 Na71 0384 Si121
Entry number 96-150-7215

Figureof-Merit (FoM) 0.877465
Total number of peaks 166

Peaks in range 166

Peaks matched 28

Intensity scale factor 0.68

Space grap Fd-3m

Crystal system cubic

Unit cell a= 24.9460 A

I/lcor 14.23

Calc. density 1.399 g/cm?

Reference Seo S.M., Kim G.H., Lee H.S., Ko-8., Lee O.S., Kim Y.H., Kim S.H., Heo

N.H., Lim W.T., "Singlecrystal structure of fully dehydrated
sadium zeolite Y (FAU), Na7l (Sil21 Al71 0384) FAU", Analytical
Sciences: Xray Structure Analysis Onlin22, x209x210 (2006)

Peak List

No. 2theta [°] d[A] 1710 FWHM Matched
1 6.21 14.2346 1000.00 0.1098 A
2 10.09 8.7654 173.46 0.1098 A
3 11.82 7.4853 108.89 0.1098 A
4 12.52 7.0711 172.02 0.1098

5 15.53 5.7056 150.53 0.1098 A
6 17.54 5.0551 60.34 0.1098

7 17.78 4.9892 66.37 0.1098

8 18.53 4.7892 39.02 0.1098 A
9 20.18 4.4008 63.91 0.1098 A
10 21.71 4.0929 164.02 0.1098

11 22.58 3.9370 37.27 0.1098 A
12 23.42 3.7990 181.77 0.1098 A
13 26.77 3.3303 161.87 0.1098 A
14 27.89 3.1987 104.07 0.1098

15 28.21 3.1631 176.43 0.1098

16 3042 2.9385 69.83 0.1098 A
17 31.06 2.8794 174.18 0.1098 A
18 32.10 2.7885 75.40 0.1098 A
19 33.40 2.6831 99.11 0.1098

20 33.71 2.6591 79.02 0.1098 A
21 53.28 1.7193 41.55 0.1098 A

Integrated Profile Areas



Based on calculated profile
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Profile area Counts Amount
Overall diffraction profile 1741735 100.00%
Background radiation 1407311 80.80%
Diffraction peaks 334424 19.20%
Peak area belonging to selected phases 80733 4.64%
Peak area ophase A (Faujasite) 80733 4.64%
Unidentified peak area 267358 15.35%
Peak Residuals

Peak data Counts Amount
Overall peak intensity 3117 100.00%
Peak intensity belonging to selected phases 1549 49.70%
Unidentified peak intensity 1568 50.30%
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Lampiran 4. Data SEM

- Hasil SEM zeolit hidrotermal O hari. Perbesaran 1.200x
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- Hasil SEM zeolit hidrotermal 1 hari. Perbesaran 4.000x

- Hasil SEM zeolit hidrotermal 3 hari. Perbesaran 4.000x

- Hasil SEM zeolit hidrotermal 5 hari. Perbesaran 4.000x
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