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Dewasa ini kegunaan zeolit alami mavpun sintetik terus dikaji. Karena nilai gunanya tersebut
\nyak investor yang melirik ke arah ini. Efeknya, reoli alami menjadi sumber daya alam mineral
ang bernilai ekonomis cukup tinggi. Namun, zeolit alamt mempunyai aktivitas dan selektivitas yang
srang baik dalam perengkahan katalitik jika dibandingkan dengan zeolit sintetik. Jadi untuk
iendapatkan kegunaan yang optimal dari zeolit alami tersebut maka zeolit alami harus dimodifikasi
:rlebih dahulu sebelum diaplikasikan.

Penelitian ini memodifikasi zeolit alami asal Gunung Kidul dengan HC1 6 N dan kemudian
iengkarakterisasinya. Zeolit alami berwarna hijau, diasumsikan bahwa ada sejumlah ‘pengotor” yang
.rdapat dalam kristal zeolit tersebut. Setelah diperlakukan dengan HCI 6 N, zeolit hasil modifikasi
erwarna putih. Perubahan warna ini sudah tentu diikuti oleh perubahan struktur dan komposisi.
nalisis difraksi sinar-X menunjukkan bahwa zeolit alami mengandung mordenit (50-75%),
linoptilolit (10-30%), dan kuarsa o (1-30%). Setelah perlakuan, hanya terdiri atas mordenit (80-90%)
an kuarsa o (10-20%). Dari penelitian ini diperoleh fenomena bahwa derajat kristalinitas menurun
Kka zeolit terendam lama dalam larutan asam (pH<2) dan pemanasan saat pencucian CI dilakukan
ada sistem terbuka. Fenomena ini didukung oleh analisis spektroskopi inframerah transformasi
ourier yang menunjukkan terdapatnya puncak yang melebar pada daerah 1000-1200 cm’. Analisis
nsur menunjukkan bahwa zeolit alami dan zeolit termodifikasi asam mempunyai nisbah SiO,
stal/Al,Os total berturut-turut adalah 3,35 dan 5,09. Selain itu dari analisis unsur diperoleh informasi
ahwa zeolit termodifikasi asam terjadi densitas atom meningkat dan volume pori mengecil.

Zeolit termodifikasi asam ini diharapkan dapat digunakan sebagai katalis pada proses
erengkahan katalitik atau sebagai bahan antara dalam modifikasi lanjut menuju karakter yang dimiliki

feh zeolit ZSM-5. +*
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PENDAHULUAN

awasa i zeolit ZSM-5 (Zeolite Socony
" Number 5) hasil paten dari perusahaan

Qil sangat banyak digunakan untuk
luan sebagai katalis. Fal ini terutama karena
<imia dan sifat fisiknya yang unik. Sampai
ing pun para peneliti masih  aktif
ielajari keunikan dari zeolit ZSM-5. Zeolit
5 digunakan sebagai  katalis pada
lahan minyak bumi dan berbagai reaksi

mnyak perusahaan minyak di Indonesia,
memenuhi kebutuhan zeolit ZSM-5-nya,
mengimpornya dari luar negeri dengan nilai
ir US $ 50 juta per tahun (Anwar, 1993).
mengatasi  ketergantungan itu maka
<an serangkaian penelitian untuk meman-
it zeolit alami yang banyak terdapat di bumi
esia. Prinsip dari teknik imi adalah
wdifikasi zeolit alami dengan perlakuan asam
dian langsung mengaplikasikannya sebagai
5 pada proses perengkahan dan jika ternyata
tas katalitiknya belum optimum maka zeolit
modifikasi asam ditata ulang kembali
n mengacu ke bahan pembentuk zeolit
5. Hal ini sangat menguntungkan jika
Jingkan dengan mengimpornya.
irena zeolit alami tersusun oleh bermacam-
1 zat kimia yang kompleks maka senyawaan
vang tidak diperlukan dalam proses
tik perlu dihilangkan terlebih dahuly,
;o2 mantinya yang tertinggal hanyalah
gka Si-Al dari zeolit alami. Untuk itu dicoba
pkan metode demineralisasi (ekstraksi
11 larutan asam) untuk mengekstraksi logam-
1 pengganggu yang terdapat dalam kerangka
alami,
:nelitian ini bertujuan memperoleh informasi
1g perubahan struktur dan komposisi dari
alami yang termodifikasi asam setelah
ikterisasi dengan difraksi sinar-X bubuk
der Xeray Diffraction), SEM (Scanning
-on Micrograph), FTIR (Fourier Transfor-
1 Infrared), dan uji unsur dengan AAS.
solit hasil modifikasi asam diharapkan
wya dapat menggantikan zeolit ZSM-5 yang
a ini masih diimpor atau sebagai bahan
1 dalam modifikasi lanjut menuju karakter
dimiliki oleh zeolit ZSM-5, Indonesia
unyai sumber zeolit alami yang melimpah.
semuanya itu dapat dimanfaatkan dengan
¢ tertentu maka ha! ini dapat menjadi sumber

ekonomi negara dan mengurangi ketergantungan
bangsa Indonesia terhadap ZSM-5 dari luar
negeri.

Hipotesis dari penelitian ini adalah bahwa

senyawaan kimia yang kompleks yang terdapat
secara alami di dalam =zeolit alami dapat
dihilangkan dengan perlakuan asam.

TINJAUAN PUSTAKA

Zeodit sebagai Tinjanan Umum

Definisi Zeolit

Zeolit adalah Lkristalin dari aluminosilikat

alkali dan/atau alkali tanah yang terhidrasi, yang
mempunyai struktur  kerangka tiga dimensi
terbuka yang dibangun oleh tetrahedral-tetrahedral
Si0,* dan AIOS”
penghubung antara atom Si dan atom Al
membentuk rongga-rongga intrakristalin  dan
saluran-saluran yang teratur (Barrer, 1982; Dixon
& Weed, 1989; Hamdan, 1992). Pada awal
ditemukannya, =zeolit hanya dikelompokkan
berdasarkan kemampuannya yang dapat terhidrasi
dan terdehidrasi secara reversibel dan memper-
tukarkan beberapa kationnya dengan kation lain;

wkeduanya tanpa membahas tentang perubahan
struktur (Dixon & Weed, 1989).

dengan atom O sebagai

Zeolit ditemukan pada tahun 1756 oleh

Cronsted! ahli mineralogi Swedia yang menama-
kannya dari bahasa Yunani yaitu zein (mendidih)
dan fithos (batu) yang berarti batu mendidih. Hal
ini sesuai dengan fenomena yang diamatinya
ketika bongkahan zeolit dimasukkan ke dalam air
maka gelembung-gelembung udara keluar dari air
(seperti ketika air mendidih) dan selanjutnya air
menjadi panas (Dixon & Weed, 1989). Dan
perusahaan HEPCO, Jepang (1998) diperoleh
informasi bahwa proses hidrasi zeolit melepaskan
kalor. Sampai dengan tahun 90-an, sekitar 50 jenis
zeolit alami telah ditemukan, dan paling sedikit
150 spesies analog zeolit yang telah disintesis di
laboratorium {(Dixon & Weed, 1989). Sekarang
jumiah tersebut terus bertambah.

Komposisi Zeolit !

Seperti halnya mineral feldspar, kelompok

Si0,, dan feldspathoid maka zeolit termasuk
kelompok tektosilikat (Lampiran 1), yaitu mineral
berbasis silikat yang hubungan tetrahedral SiO4*-
nya membangun pola tiga dimensi, yang semua
atom O-nya dipakai bersama-sama dengan
tetrahedral tetangganya (Gambar 1). Susunan
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Tetrahedral - tetrahedral SiO" yang
dihubungkan satu sama lain dengan
atom O.

but mengurangi nisbah O/Si dari 4:1 menjadi
Jika setiap tetrahedron terdiri dari Si sebagai

bar 1.

t kation maka muatan total kerangkanya akan

1, seperti 810, pada kuarsa Dalam zeolit, $i**
t digantikan dengan AP* yang mengakibatkan
urangan muatan positif pada kerangka.
tan kerangka dinetralkan dengan kation
svalen dan/atau divalen, terutama Na‘, K7,
, dan Mg?".
ormula umum dari zeolit {(Dixon & Weed,
'} adalah

(Mh , M¥ )(Alw 2y)SIn-(x+2y)02n) mi0

dan M berturutturut adalah kation
yvalen dan divalen. Kation-kation yang
ipat  dalam tanda kurung pertama adalah
in yang dapat-tukar (exchangeable cations)
ngkan yang kedua adalah kation struktural,
it struktural (penyusun dasar) karena
ima-sama dengan atom O menyusun
agka zeolit, »2 adalah suatu bilangan tertentu
khas untuk suatu zeolit. Dari rumus di atas
1at bahwa nisbah O/(Si+Al) adalah 2:1 dan
ah muatan positif dari kation dapat—tukar
th sama dengan jumlah tetrahedral AlO*.
er (1982) mengatakan bahwa tidak pernah ada
t yang mempunyai atom Al lebih banyak
jada atom Si karena ikatan AI-O-Al secara
odinamika kurang disukai, jadi nisbah
! > 1. Adapun formula dari unit sel
wtilolit, salah satu zeolit sedimen yang
ak dijumpai di alam, adalah

(N.’l";K';)(AlgSl_mO?g) 24H20
ing-kadang ion Ca?*, S/, Ba®, dan Mg
nukan dalam jumlah besar dalam zeolit
aai kation dapat-tukar, dan sejumiah kecil ion
yang dapat menggantikan kedudukan Si atau

Keur Zeolit
{erangka tiga dimensi dari kuarsa dan
;par padat dan tersusun rapat. Hal ini dapat

W

veR

Gambar 2. Unit SBU zeolit (a) SBU sederhana:
S4R, S6R, SSR, D4R, D6R, kompleks
4-1 (T;Olg), kompleks 5-1 (TgO“;), dan
kompleks 4-4-1 (T 02) (b) SBU poli-
hedral: ¢t kubo-oktahedron terpancung
(unit sodalit), B (oktahedron terpan-

cung), DBR, DR, v (18-hedron), dan

& (11-hedron).
$4R = single 4-ring, 36R = single 6-ring, S8R = single 8-ring,
D4R = double 4-ring, D6R = double 5-ring, 18R = double 8-
ring.
dilihat dari nilai & = 2,6-2,7 Mg m”. Akan tetapi
mineral zeolit hanya mempunyai d = 2,1-2,2 Mg
m>, jadi terlihat kalau kerangka zeolit kurang
rapat atau dengan kata lain berpori (berongga).
Hal ini diperkuat dengan volume kosong (void
volume) dari zeolit yang terdehidrasi dapat
mencapai 50% (Dixon & Weed, 1989). Kerangka
zeolit  divisualisasikan sebagal tetrahedral-
tetrahedral SiOs" dan AlOs" (vang disebut
sebagai unit pembangun primer atau Primary
Building Unif) yang bergabung bersama-sama
membentuk pola geometri tertentu (yang disebut
sebagai unit pembangun sekunder atau SBU =
Secondary Building Unit). Unit SBU dari 4 cincin
atau 6 cincin yang sederhana hingga yang rumit
seperti kubo-oktahedra (unit sodalit) ditunjukkan
oleh Gambar 2. Model bela dari unit sodalit
diilustrasikan oleh Gambar 3a, akan tetapi
geometri struktur tersebut akan lebih mudah
dilihat jika dibuat garis lurus yang hanya
menghubungkan setiap pusat tetrahedron Si atau
Al (Gambar 3b) tanpa menunjukkan keberadaan
atom O. Dalam hal ini atom O terlokasikan
tersembunyi di tengah-tengah garis penghubung
tersebut (Barrer, 1982; Dixon & Weed, 1989,
Hamdan, 1992; Tsitsishvili et al, 1992).
Selanjutnya Tsitsishvili e al. (1992) menyatakan



a distribusi SifAl dapat diduga dari jarak
a pusat tetrahedal {T = Si atau Al) dengan
0, yaitu umumnya sekitar 0,162 nm untuk
wedral Si dan sekitar 0,174 nm  untuk
1edal Al
BU terhubung bersama-sama dalam banyak
membentuk bermacam-macam kerangka
. yang memberikan sifat-sifat fisik dan kimia
khas. Faktor lain yang mempengaruhi
tur suatu zeolit, selain dari variasi susunan
adalah faktor penumpukan (stecking) antar
reka sangkar (cages) dan ikatan saling silang
s linking) (Barrer, 1982; Tsitsishvili e al,,
). Sebagai contoh, zeolit A {zeolit sintetik)
sodalitnya terhubungkan oleh SBU 4 cincin
cap {D4R) (Gambar 4a); sedangkan pada
- faujasit {zeolit alami) unit sodalit yang sama
bungkan oleh SBU 6 cincin rangkap (D6R)
wbar 4b). Saluran-saluran zeolit terbentuk
1a susunan-susunan yang khas tersebut.
zluran-saluran tersebut mempunyai sifat
sai pori. Molekul-molekul air umumnya dan
kul-molekul lain yang ukurannya lebih kecil
ukuran pori dapat terperangkap di sana.
kul air yang terperangkap secara kurang kuat
luran tersebut akan melingkupi kation dapat-
. Air tersebut dapat dihilangkan dengan
anaskan zeolit secara kontinu dari suhu
san  hingga sekitar 350°C. Jumlah air
warnya dari zeolit ditentukan sebagai fungsi
dan tekanan parsial air dari lingkungan zeolit
sut berada. Setelah air dihilangkan, maka
n tersebut akan kembali ke posisinya di
ukaan dalam dari saluran yaitu dekat dengan
Sistem saluran mungkin berdimensi satu
pa saluran-saluran pararel yang tak

bungkan), atau berdimensi dua (berupa
an-saluran yang terhubungkan dalam suatu
1g), dan/atau berdimensi tiga. Laju difusi dari
'psi dan tukar-ganti ion adalah fungsi
busi ruang dari saluran-saluran tersebut.

bar 3. Unit sodalit (a) model bola & = (Si atau
Al) o = atom O dan (b) model garis.

Saluran-saluran tersebut mempunyai diameter
0,8-1,0 nm, yang memungkinkan pergerakan
kation-kation dan molekul-molekul di dalamnya.
Sistem saluran berbeda-beda pada setiap zeolit. Di
saluran inilah yang memungkinkan penyaringan
molekul atau ion (molecule sieving).

a b
Gambar 4. Model kerangka dar (a) zeolit A dan
(b) zeolit favjasit.

Sifat-Sifat Minerajogi Zeolit

Komposisi kimia, void volume, parameter unit
sel, dimensi saluran, nisbah Si/Al, densitas, dan
KTK (Kapasitas Tukar Kation) teoritis dari
beberapa zeolit alami yang lazim dijumpai terlihat
pada Lampiran 2. Umumnya densitas zeolit alami
berkisar antara 1,9-2,2 Mg m>, tetapi densitas

_ zeolit yang mengandung banyak atom Ba atau Sr

berkisar antara 2,5-2,8 Mg m”. Mineral zeolit
mempunyai derajat kekerasan 4 sampai 6 menurut
skala Mohs (Dixon & Weed, 1989). Zeolit pada
keadaan murni berwarna putih, akan tetapi
keberadaan senyawa pengotor {Fe, misalnya)
menyebabkan zeolit berwarna merah muda hingga
coklat kemerah-merahan, kekuning-kuningan,
atau kehijau-hijavan, tergantung pada derajat
ketidakmurnian zeolit dan tingkat oksidasi Fe
pada keadaan tersebut (Tsitsishvili et al., 1992).
Suspensi zeolit dalam air mempunyai pH
berkisar dari 9,5-10,5. Hal ini karena kemampuan
zeolit untuk tukar-ganti kation. Kation Na‘, K,
atau Ca”" ditukar dengan H' dari larutan. Pada pH
yang lebih tinggi dari kisaran tersebut, zeolit akan
luluh sebagian atau semuanya (Barrer, 1982,
Tsitsishvili ef al, 1992, Cundy er al, 1995).
Meskipun zeolit yang rendah Si-nya (SVAl = 1-
1,5) dan sedang Si-nya (S¥/Al = 1,5-2,0) akan
terdekomposisi dalam larutan yang lebih asam
dari pH = 3, akan tetapi zeolit yang tinggi Si-nya
seperti klinoptilolit dan mordenit stabil hingga pH
sekitar 2, bahkan lebih asam dari pH = 2 untuk
periode waktu yang pendek (Dixon & Weed,
1989). Kooyman e? al. (1997) dengan eksperimen
membuktikan bahwa zeolit ZSM-5 (nisbah Si/Al-
aya tinggi) terdapat dealuminasi yang tidak



fikan terhadap perlakuan dengan larutan HCI
hingga 24 jam pada suhu 80 °C, sedangkan
kuan dengan HBr dan H,80; tidak terjadi

iminas.

Tukar Kation dari Zeolit
ation dapat-tukar pada zeolit hanya terikat
h di sekitar pusat tetrahedral Al, jadi dapat
ingkan atan ditukar secara mudah melalui
acian zeolit dengan farutan pekat dari kation
Akibatnya, zeolit adalah penukar kation yang
if, yang mempunyai nilai kapasitas tukar
n (KTK atau CEC = Cation Exchange
rcify) sebesar 200-500 cmol, kg! atau 2-3
lebih besar dari smektit dan vermikulit
nis clay/lempung). CEC pada zeolit terutama
tukan oleh fungsi derajat substitusi A" (atau
pada kerangka. Besarnya derajat substitusi
ti diperlukan lebih banyak kation alkali atau
i tanah untuk menetralkannya, jadi makin
CEC-nya. Schagai teladan, zeolit A
:tik)  (Nags{AlpgSigg0sg4}.216H,0)  yang
h Si/Al-nya = 1:1 nilai CEC-nya sekitar
cmol, kg,'l sedangkan  mordenit
AlsSig09s).24H,0 nilai CEC-nya hanya
ar 220 cmol, kg™, disebabkan karena nisbah
-nya tinggi (5:1).
lalam prakteknya, sifat tukar kation pada
t tergantung pada beberapa faktor,
aranya: (i) topologi kerangka (konfigurasi
an dan ukuran), (i} ukuran dan bentuk
ampuan polarisasi) ion, (iii) kerapatan
an di saluran, (iv) valensi dan kerapatan
an ion, dan (v) komposisi elektrolit dan
entrasi dalam larutan eksternal (Dixon &
d, 1989; Tsitsishvili e al, 1992). Jumlah
an dan penataan ruangnya menentukan sifat

i dari suatu zeolit. Kation lebih cepat

ifusi pada zeolit yang mempunyai saluran tiga
nsi daripada yang satu atau dua dimensi.
-an  kation dan ukuran saluran zeolit
snivkan apakah kation dapat menetap di
1 kerangka. Contohnya, analsim mempunyai
ieter saluran efektif sekitar 0,28 nm hampir
12 Na'-nya dapat bertukar dengan Rb" (jari-
jon = 0,149 nm), tetapi tidak sama sekali
an Cs' yang jari-jari ionmnya = 0,165 nm. Cs"
[u besar untuk dapat melalui saluran.

‘ada zeolit yang lain, tidak semua kation
t-tukar dapat digantikan dengan prosedur
karan yang biasa. Sebagai contoh, dua
imnya K) dari sembilan kation dapat-tukar
it sel erionit terlokasikan pada saluran yang

e

sangat kecil untuk difusi yang mudah, jadi CEC
yang terukur hanya 78% dari nilai teoritis. Hal
yang serupa, K pada klinoptilolit hanya dapat
bertukar dengan cara yang sulit, kecuali kalau
digunakan kation yang kekuatan medannya
rendah seperti Cs'; hanya saja pada fenomena ini
tidak disebabkan karena K terjebak pada saluran
yang kecil, tetapi lebih pada selektivitas yang
tinggi dari struktur terhadap kation ini dan
lokasinya pada bagian dari sangkar tertentu yang
relatif susah dicapai (Dixon & Weed, 1989,
Tsitsishvili ef af., 1992)

Tidak seperti kebanyakan penukar ion
nonkristalin, seperti resin organik dan gel
aluminosilikat anorganik (yang sering terlabelkan
salah dalam perdagangan sebagai ‘zeolit’), zeolit
kristalin menunjukkan selektivitas yang signifikan
terhadap perkompetisian ion. Kation yang
mempunyai kekuatan medan yang tinggi tentu
saja akan menempatkan diri dekat dengan pusat
tetrahedral AP*, tetapi zeolit menunjukkan
selektivitas yang rendah terhadap ion tersebut.
Sebaliknya, kation yang kekuatan medannya
rendah dapat dihilangkan secara selektif dari
larutan eksternal oleh kebanyakan zeolit. Zeolit
dengan nisbah Si/Al tinggi (3-5), yang tempat
muatan  negatifnya  sedikit,  menunjukkan
selektivitas pada kation monovalen daripada
kation divalen; sedangkan zeolit yang nisbah
Si/Al-nya rendah (seperti zeolit sintetik A = 1,
zeolit X = 1,2, dan zeolit Y = 2,4) menunjukkan
selektivitas yang tinggi terhadap kation divalen
daripada monovalen. Selektivitas terhadap kation
trivalen ditemukan pada zeolit tertentu yang
nisbah S¥/Al-nya rendah. Zeolit tidak mempunyai
kemampuan tukar anion yang signifikan (Dixon &
Weed, 1989).

Sifat dapat-tukar kation dari zeolit ini telah
dimanfaatkan secara luas di dalam bidang
pertanian dan industri, baik untuk pemupukan,
perternakan, maupun penanganan air minum dan
limbah (Zeolyst International, 2000).

Sifat Adsorpsi dan Penyaring Molekul dari
Zeolii

Zeolit kristalin adalah adsorben yang unik,
dicirikan oleh volume kosongnya yang berkisar
dari 20%-50% dan luas permukaan internalnya
yang dapat mencapai ratusan ribu m® per kg
Zeolit yang terdehidrasi menunjukkan sifat
hidrofilik. Kebanyakan untuk dapat mengadsorpsi,
zeolit harus didehidrasi terlebih dahulu dengan
pemanasan. Molekul cair dan gas yang diameter
lintang efektifnya cukup kecil dapat masuk ke



1 saluran yang berukuran 0,3-1,0 nm dan
in mudah teradsorpsi di sana yaifu pada
tur yang terdehidrasi. Molekul yang
uran besar tidak dapat masuk ke dalam
an dan tertahan di luar, fenomena ini yang
al sebagai penyaringan molieku! (Gambar 3).

sar 5. llustrasi penyaringan molekul oleh
saluran zeolit.

>karbon normal seperti pentana dan okiana

reter lintang efektif sekitar 0,43 nm) dapat

an mudah masuk ke dalam saluran pada

. A (sintetik) (diameter saluran masuknya

ar 0,45 nm), sedangkan hidrokarbon rantai

bang seperti isopentana dan isooktana
1eter lintang efektif sekitar 0,5 nm) pada
nya tidak akan teradsorspi. Hal ini dijelaskan
Derouane & Gabelica (1980) secara rinci
renal  bagaimana zeolit ZSM-5 mengen-
an lalu lintas molekul.
elektivitas adsorpsi tergantung terutama pada
itas molekul adsorbat, kebanyakan molekul
lebih disukai daripada yang kurang polar.
t adalah adsorben yang efektif untuk HyO,
S0, NO,, dan H;S; dan H;O-lah yang
g disukai. Zeolit digunakan untuk menjerap
dari campuran CH4-CO, untuk meningkatkan
gas alam, selain itu juga digunakan untuk
rhilangkan SO, dan NO; dari gas buangan
jot. Kegunaan zeolit sebagai adsorben dan
is dalam industri minyak bumi dijelaskan
Rreck (1982) dan Tsitsishvili er al. (1992),
1gkan penjelasan dalam bentuk produk jadi
t dapat dilihat pada www.zeolyst.com (serial

).

bentukan Zeolit

anyak penyelidikan dilakukan Thingga
-ang untuk mengetahui proses pembentukan
t di alam. Salah satu asumsi awal yang masuk
adalah debu vulkanik yang sangat reaktif
ansformasi melalui mekanisme peluluhan-
sipitasi  membentuk  zeolit. Asumsi lain
satakan bahwa zeolit alam terbentuk dari
si antara debu wvulkanik yang reaktif dengan

W

air laut yang mengandung banyak garam alkali
dan alkali tanah yang berlangsung pada pH 9-10
dan suhu 300-328 K (27-55 °C), tetapi proses
kristalisasinya memakan waktu 50.000 tahunan
(Jacobs & Martens, 1987). Reaksi pembentukan
zeolit di alam ditentukan oleh beberapa variabel,
diantaranya: pH, nisbah SV/Al, salinitas sistem,
dan reaktivitas Si, Al, H,O, dan berbagai kation
(Breck, 1982; Tsitsishvili et al, 1992). Breck
(1982) mengemukakan bahwa kelarutan Si
meningkat dengan cepat pada pH diatas 9
disebabkan karena ionisasi asam monosilikat;
sedangkan kelarutan Al meningkat pada pH diatas
8 ion AI{OH), yang dominan dalam larutan.

Pada tahun 1940-an Barrer memperkenalkan
metode gel, sebuah percobaan skala laboratorium
untuk mensintesis zeolit seperti yang terjadi di
alam, hanya saja dilangsungkan pada temperatur
tinggi; hasiinya waktu kristalisasi menjadi singkat.
Variabel utama dari metode ini adalah temperatur
sintesis, pH, reaktivitas sumber silika, nisbah Si
terhadap Al dalam campuran sintesis, dan sifat
alkali. Pada pH sekitar 12 hidrogel silika-alumina
terbentuk. Sistem hidrogel ini berada dalam
keadaan lewat jenuh, Di bawah kondisi
hidrotermal 373-473 K (100-200°C) larutan lewat
jenuh tersebut memasuki keadaan metastabil fase
1 dan selanjutnya bernukleasi. Setelah nukleasi,
nukleus (inti) tumbuh lebih jauh menghasilkan
kristal yang lebih besar. Kristal ini kemudian akan
larut dalam larutan induk membentuk keadaan
metastabil fase II yang lebih stabil, lalu
bernukieasi kembali, dan akhirmya membentuk
kristal yang stabil. Proses ini merupakan fungsi
waktu (Gambar 6) (Breck, 1982; Jacobs &
Martens, 1987).

Sekarang sintesis zeolit dipermudah dengan
kehadiran molekul pengarah (template) di dalam
campuran gel. Molekul pengarah biasanya berupa
basa organik terutama TPA-Br (tetrapropil-
amonium bromida) atau TPA-OH (tetrapropil-
amonium hidroksida) (Argauer & Landlot, US
Patent 3,702,886), selain itu juga digunakan
TMA-Cl (tetrametilamonium klorida), TMA-OH
(tetrametilamonium hidroksida), campuran 7-
propil bromida dan tripropilamina, 1,6-
heksanadiamin, 1-propanamina, dan garam-garam
amina tersier (Anwar, 1992; Anwar, 1993). Jacobs
& Martens (1987) mengemukakan bahwa
amonium organik kuarterner (TPA-Br contohnya)
mempunyai dua fungsi, yaitu
1. mereka berperan sebagai basa kuat yang

menambah banyak ion OH pada sistem; jadi



Sistem oksida (Sol)

Kristal dari fase setimbang
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nbar 6. Pendekatan fase metastabil isotermal pada proses kristalisasi zeolit.

neningkatkan pH, kelarutan silika, dan
lerajat kelewatjenuhan sistem,

on kuartener dapat membentuk klatrat air
water clathrate) dan mungkin dapat
nengklatrat silika.

b itu penambahan senyawa organik tersebut
mempunyail dua efek, yaitu

struktur zeolit dengan jumlah Si yang tinggi
ielalu  didapatkan, atau dengan derajat
substitusi Al yang rendah terhadap Si,
<adang-kadang didapatkan struktur zeolit
sang baru sama sekali, mungkin akibat efek
sengarahan (femplating  effect) dari basa
rganik tersebut.

Identifikasi Zeolit

lentifikasi zeolit biasanya dilakukan dengan
<si sinar-X bubuk (powder XRD = X-Ray
action), scanning electron microscopy (SEM),
rm BET (Brunauer-Emmeti-Teller), TPD-
(Temperature-Programmed Desorption and
stion), spektroskopi inframerah transformasi
ier (FTIR = Fourier Transformation Infrared
roscopy), spekiroskopi NMR  zat padat
f-state  nuclear  magnetic  resomance
voscopy) khususnya ¥gi dan YAl MAS
vic Angle Spinning) NMR, differential
noanalysis  {DTA), differential scanning
imetry (DSC), thermogravimetry analysis
A), analisis unsur dengan AAS (Afomic

e

Absorption Spectroscopy), dan analisis kapasitas
tukar kation dengan titrasi (Baker, 1985; Dixon &
Weed, 1989; Hamdan, 1992; Tsitsishvili et al,
1992; Iskandar, 1954).

Difralsi Sinar-X.

XRD bubuk digunakan untuk menentukan
struktur kristal dari suatu kristalin, Dari pola XRD
dipercleh data berupa jarak interplanar d (nm),
intensitas relatif (If1p), indeks Miller Ak, dan
parameter unit sel (a, b, ¢, o, B, dan y). XRD
bubuk adalah metode yang penting untuk analisis
kualitatif dan kuantitatif struktur zeolit. Analisis
kualitatif digunakan untuk menentukan senyawa
kristalin jenis apa saja yang terdapat dalam suatu
contoh bubuk. Data d dari contoh dicocckkan
dengan 4 dari senyawa-senyawa yang ada di
database JCPDS (Joint Committee on Powder
Diffraction Standards) dan Ballmoos & Higgins
{(1990). Pola XRD juga menyediakan informasi
tentang kemurnian zeolit, derajat kristalinitas,
perubahan parameter unit sel dengan perubahan
komposisi, memungkinkan untuk menentukan
sistem kristal (kubik, heksagonal, tetragonal,
ortorombik, monoklinik, atau triklinik) dan space
group (Cullity, 1959, West, 1988).

Pola XRD adalash plot intensitas sinar
terdifraksi (I) dengan 20, dengan @ adalah sudut
difraksi yang memenuhi hukum Bragg. Hukum
Bragg beriaku: '

nA = 2dSin8



alah jarak interplanar, dan ) adalah panjang
vbang  sinar-X.  Parameter unit sel
punyai hubungan dengan 4 dan hk! (indeks
r), misalnya untuk sistem kubus:

1 ek ?

d 2 a2
wa=b=cdano=p=y=90" Prinsip XRD
nnya adalah contoh bubuk yang diameter
xelnya < 50 pm ditempatkan pada
ktometer dan diiradiasi dengan sinar-X
ity, 1959; West, 1988).

R (Fourier Transformation Infrared)
rekuensi dari vibrasi kerangka pada daerah
merah tengah (300-1300 cm™) menyediakan
masi tentang komposisi dan sifat-sifat yang
ibungan dengan interaksi tetrahedral Si0,
A10,”. Kenampakan spektra inframerah dapat
relasi  dengan kehadiran tipe-tipe unit
tural tertentu. Dasar pembacaan FTIR
nukakan oleh Flanigen, Khatami, dan
1anski (FKS). Prinsipnya didasarkan pada
ipe vibrasi, yaitu:

vibrasi internal dari tetrahedral TO, (T = Si,
Al) atau unit primer pada kerangka zeolit,
yang sensitif terhadap komposisi kerangka,
vibrasi yang berkaitan dengan hubungan
sksternal antar tetraheral, yang sensitif
cerhadap  topologi  kerangka  secara
ceseluruhan (batk SBU maupun TBU)
‘Hamdan, 1992},

n itu dari FTIR kita dapat mengetahui
iman kerangka (pada permukaan internal
cah eksternal) dan dapat mendeteksi apakah
sam Bronsted atau asam Lewis (Trombetta ef
2000), Alvarez et al (1997) dengan
litiannya menunjukkan vibrasi FTIR dari
t umumnya seperti yang ditunjukkan pada
i 1.

| 1. Puncak vibrasi FTIR dari zeolit

Vibrasi Internal

em™”! maks {(cm™)
asimetris 950-1250 1146
simolris 650-720 729
m T-0 420-500 443

Vibrasi Eksternal

em” maks (cm™')
asimelris 1050-1150 1068
simetris 750-820 781
ganda 500-650 573
rbuka 300-420 364

Jacobs & Martens (1987) menuliskan vibrasi
FTIR dari beberapa zeolit, diantaranya mordenit
seperti yang disajikan pada Tabel 2.

Tabel 2. Puncak vibrasi FTIR dari mordenit

Vibrasi Internal

-1

cm
Uluran asimetris 1050 vs
Uluran simetiis 720 w
Tekukan T-O 450 s

Yibrasi Eksternal

cm’

Uluran asimetris 1225 sh
Ulyran simetris 800 m
Cincin ganda 580, 560 w
Pori terbuka 300-420
sh = bahu m = sedang
vs = sangat kuat w = lemah
s = kuat

SEM (Scanning Electron Microscopy)

SEM menyediakan informasi tentang topografi
permukaan dan ukuran kristal. SEM yang canggih
dapat membuat visualisasi tiga  dimensi
permukaan contoh. Prinsipnya: contoh ditembak
dengan elektron, selanjutnya elektron sekunder
ditangkap oleh detekior lalu data dari detektor
diolah lebih lanjut menghasilkan Jimage
permukaan. Karena contoh ditembak dengan
elektron mungkin terjadi perubahan muatan, maka
untuk menghindari hal tersebut contoh dilapisi
dengan karbon atau logam emas (Baiker, 1985,
Hamdan, 1992).

Isoterm BET dan TPD-TPR

Isoterm BET digunakan untuk menganalisis
kemampuan fisisorpsi suatu permukaan terhadap
gas, biasanya N, yang sering digunakan. Dari
analisis ini akan didapatkan data berupa distribusi
ukuran pori, volume pori, dan luas permukaan
spesifik. TPD digunakan untuk menyelidiki
fenomena kimisorpsi pada permukaan contoh
yang menunjukkan sifat sebagai katalis. TPR
untuk mengetahui kemampuan reduksi suatu
permukaan dan kemajemukan permukaan (Baiker,
1985)

Si dan Al MAS NMR

MAS NMR digunakan untuk menghitung
jumlah Si dan Al yang terdapat pada kerangka
zeolit secara tepat. Suatu zeolit di dalamnya
terdapat Si-Al yang terikat pada kerangka dan Si-



rang tidak terikat pada kerangka Suatu
sis unsur hanya dapat menghitung jumilah Si-
total. MAS NMR-lah yang dapat
elesaikan masalah ini (Hamdan, 1992).

, DSC, dan TGA

rinsip ketiganya terletak pada perubaban
yang kontinu. Ketiganya termasuk analisis

i, Pada TGA, perubahan bobot contoh yang

ati. Pada termoanalisis differensial (DTA dan

), perubahan entalpi (J/mol) atau panas

fik-(J g! K} contoh yang diamati (Baiker,
; Iskandar, 1994).

isis Unsur dengan AAS

ntuk dapat dianalisis dengan AAS maka
i zeolit harus dilebur terlebih dahulu agar
a unsurnya berada dalam bentuk ionnya
el, 1961; Skoog & West, 1980; Willard ef
981; Hamdan, 1992; Iskandar, 1994).

BAHAN DAN METODE
Bahan dan Alat

ahan yang digunakan adalah contoh zeolit
[ dari Gunung Kidul, HCI 37% pa, HP water
ure water), AgNQ; encer, padatan KBr,
)4 10% (v/v), HF 48% pa.

lat yang dipakai adalah alat-alat kaca, oven,
ator, perangkat refluks, pemanas , pH meter,
:a analitik, perangkat FTIR, perangkat SEM,
igkat difraktometer sinar-X, perangkat AAS,
serangkat Junak Microsoft Office 2000.

Pembuatan Larutan HCL3 N dan6 N

intuk membuat I liter larutan HCI 1T N
lukan $2,81 mi HCI 37% pa. Jadi untuk
buat 1 liter HCl 3 N diperlukan 248,43 mi
;1 ml x 3) HCI 37% dan HC! 6 N diperlukan
36 ml (82,81 mi x 6) HC1 37%.

Modifikasi Asam dari Zeolit Alami

eolit alami (kode: ZEO-AWAL) digerus
3a berukuran <212 um (lolos 65 mesh)
ah itu dikeringkan di oven pada suhu 120 °c
na 3 jam, lalu ditentukan kadar airnya.
nbang masing-masing 10 g contoh kering
ayak 2 kali, masing-masing ditambahkan HCI
dan HC! 6 N sebanyak 100 ml (bobot contoh:
e larutan HCl = 1 : 10). Campuran direfluks

pada titik didihnya selama 6 jam (kondensor
menggunakan air es) dengan ujung kondensor
tertutup. Selanjutnya disaring, filtrat disimpan dan
residu dicuci dengan air HP hingga bebas ion CI"
(dinji dengan AgN03 encer). Residu dikeringkan
di oven selama 3 jam pada suhu 120 °C, kemudian
ditimbang dan ditentukan efisiensi demine-
ralisasinya. Residu hasil perlakuan HC1 3 N diberi
kode ZEO-T1 dan hasil perlakuan HCI 6 N diberi
kode ZEO-T2. Selanjutnya dilakukan analisis
XRD, FTIR, SEM, dan AAS.

Karakterisasi Zeolit Alami Termodifikasi
Asam

Analisis XRD Bubuk

Difraktometer sinar-X yang digunakan adalah
tipe PW1710 Based Phillips yang dikendalikan
dengan perangkat lunak APD (dutomatic Powder
Diffraction). Kondisi pengoperasian adalah 35 kV
dan 30 mA dengan menggunakan radiasi CuKa
(A = 1,54060 A dan A, = 1,54439 A). Interval
pencatatan 0,02 "26/1,25 detik. Sebelum
digunakan  untuk  menganalisis  contoh,
difraktometer dikalibrasi dengan standar eksternal
silikon (99, 99% Si). Contoh di-scan dari sudut 20
3,00 - 59,96 °. Raw data (data mentah) hasil scan
yang berupa data intensitas setiap interval 0, 02 °
dapat dibangkitkan dari file *.udf dengan
memanfaatkan perangkat lunak WORD dan
EXCEL. Contoh hasil pembangkitan data dapat
dilihat pada Lampiran 9

Perintah Pembangkitan Data. Buka file *.udf
dengan WORD lalu klik Plain Text dan klik OK.
Delete data yang bukan angka. Lalu klik Edit dan
pilih Replace. Pada Find What ketik tanda koma
(,) lalu pada Replace With diketik "p selanjutnya
klik Replace All. Setelah itu klik lagl Edit dan
pilih Replace. Pada Find What tekan 5 kali spasi,
lalu pada Replace With dikosongkan selanjutnya
klik Replace All. Seluruh data dicopy dengan
mengklik Edit lalu pilih Select All dan berikutnya
tekan toolbar copy. Data hasil copy, dipaste pada
salah satu sel worksheet EXCEL (buat sebagai
sumbu Y) Selanjutnya buat umtan dari 3,00
59,06 ° ‘dengan interval 0,02 © (buat sebagal
sumbu X). Dari series ini buat grafik hubungan 26
dan intensitas.

Perhitungan Luwasan  di  Bawah Kurva,
Prinsipnya yaitu aturan trapesoidal, seperti pada
Gambar 7.
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sar 7. Model aturan trapesoidal.

uasan di bawah kurva adalah:
2yoTy) Ax+ (i ty) Ax+ L+
% (¥n1 T Yo) Ax atau

Yayoryrtyat ot Yea + 2 Ya) AX

-1

2 e (yit Yier) AX

I=

mas, 1972). Derajat kristalinitas (ot} dihitung
haasan di bawah kurva 18 %40  yang telah
eksi dengan luagan intensitas latar belakang
- infensity) pada interval itu juga dari contoh
f terhadap referens. Dipilih interval tersebut
@ pada daerah tersebut banyak puncak—
1k dengan intensitas tinggi (sekitar L)
im, 2001) 2

Luasan kurva 180 - 400 confch

% 100%

Luasan kurvaISO — 40" referens

ujian Contoh. Contoh harus berupa bubuk .

berukuran <50 um dan telah dikeringkan
120 °C selama 3 jam. Selanjutnya contoh
patkan pada plat contoh. Berkutnya
:tometer dikalibrasi, setelah itu baru contoh
.

tifikasi Senyawa yang Terdapat pada
oh (Analisis Kualitatif dan Kuantitatif).
oh keluaran difraktometer terlampir pada
siran 1. Untuk analisis kualitatif singkatnya,
d keluaran tersebut dicocokkan dengan data
o, dan dy (3 strongest line) dari senyawa-
iwa yang terdapat pada database JCPDS dan
jang oleh buku Collection of Simulated XRD

jer  Diffraction Patterns for Zeolites
moos & Higging, 1990), dengan d;
mbangkan intensitas maksimum  dan

dy < d; (Cullity, 1959). Nilai d suatu kristal
h dapat ditoleransi pada # 0,01, akan tetapi
¢ kasus bahan alam nilai ini dapat ditoleransi
a + 0,02 (Hikam, 2001). Cullity (1959)

mengungkapkan bahwa analisis  kuantitatif
multifase umumnya dilakukan dengan 2 cara,
yaitu metode perbandingan langsung dan metode
internal standar. .

Analisis FTIR

Contoh yang telah dikeringkan pada 120 °C
selama 3 jam digerus dengan padatan XBr lalu
ditekan pada keadaan vakum hingga diperoleh
lempeng tipis yang transparan. Pengukuran
dilakukan pada daerah IR tengjgah yaitu pada
bilangan gelombang 400-4000 cm™.

Analisis SEM

Preparasi contoh dilakukan melalui penyalutan
emas dalam keadaan vakum. Selanjutnya
ditempatkan pada wadah contoh di alat. Lalu di-
imaging dan dipilih di titik mana dan perbesaran
berapa yang akan direkam.

Analisis Unsur

Analisis unsur dilakukan dengan 2 tahapan
yaitu penentuan Si0Q, dengan metode gravimetri
kemudian dilanjutkan dengan penentuan logam
lain {Al, Na, K, Mg, Ca, dan Fe) dengan AAS.
1. Si0Q, ditentukan dengan metode gravimetri
menurut reaksi:
SOy + 6HF ) 2 Ha[ SiFg]ag + 2H20,
Hg[SiFd(aq) % SIF4(S) + 2HF(p)
Algo;;(s) + GI{F@) -> 2AlF3(aq) + 3H20(|)
2AF3 + 3HaSO046q 2 Al(S504)iaq) + 6 HFg,
AlL(SOs)3aq) > AlOyy + 3805
Sekitar 0,25 g contoh zeolit kering ditimbang di
cawan platina, lalu ditambahkan 5 mf H,SO4 10%
(v/v). Kemudian segera ditambahkan HF 43%
(dengan hati-hati) hingga cawan hampir penuh.
Dibiarkan bereaksi panas selama 15 menit, lalu
diuapkan perlahan-lahan di atas pemanas di ruang
asam hingga tidak terlihat lagi ada asap putih
yang keluar dari dalam cawan. Setelah asap putih
tidak ada lagi, ditunggu sekitar 5 menit.
Berikutnya didinginkan di  desikator lalu
ditimbang. Selisih bobot awal dan bobot residu
adalali bobot $i0, (dengan asumsi bahwa semua
Si0; telah menjadi uap SiF.).
2. Penentuan logam lain dengan AAS
Residu hasil di atas ditambahkan 3 ml air HP dan
5 tetes HCl pekat sambil dipanaskan hingga
semua residu larut. Larutan ditera menjadi 100 ml.
Larutan siap dianalisis dengan AAS. Logam yang
dianalisis diantaranya Al, Na, K, Ca, Mg, dan Fe.
Metode analisis unsur zeolit ini menggunakan
metode Vogel (1961) yang sedikit dimodifikasi.



HASIL DAN PEMBAHASAN
Hasil Modifikasi

enampakan visual memperlihatkan bahwa

- alami yang diperlakukan dengan HCl 3 N .

}-T1) berwarna putih kehijavan. Lain halnya
an zeolit alami yang diperiakukan dengan
6 N (ZEQ-T2), wamnanya putih. Kadar air
: alami 7,20% (b/b). Efisiensi demineralisasi
% (b/b). Jadi ada sekitar 24,00% (b/b} yang
g setelah perlakvan dengan HC1 6 N,

etelah diketahui bahwa HCI1 6 N yang terbaik
1 selanjutnya dibuat contoh yang banyak
an metode ini dan diberi kode ZEO-T21.
ucian ZEO-T21 dilakukan pada suhu 80 °C
n sistem terbuka. Hal ini dilakukan dengan
n untuk mempercepat proses pelarutan garam
lari pengotor yang terperangkap di dalam
pori kristal. Lain halnya dengan ZEO-TP
dicobakan dicuci pada suhu ruangan. Namun
1a ada beberapa hal, contoh sempat terendam
n larutan pH<2 selama hampir 3 hari. Contoh
clanjutnya diberi kode ZEQ-TP. ZEO-T21
’EQ-TP juga berwarna putih.

Analisis Difraksi Sinar-X

.nalisis dengan difraksi sinar-X menunjukkan
t alami mengandung mordenit (MOR),
ptilolit (CLI), dan SiO; (kuarsa) c. Data
analisis kualitatif dan kuantitatif dapat
it pada Lampiran 3-8. Lampiran 38
injukkan bahwa secara umum kandungan
t alami dari Gunung Kidul adalah MOR (50-
), CLI (10-30%), dan kuarsa o (1-30%). Nilai
iervariasi karena seperti kita ketahui bahwa
+ alami terdapat di sedimen tanah (Dixon &
d, 1989; Tsitsishvili er af, 1992} yang tentu
berbeda-beda  kandungannya  setiap
calnya, Hal ini disebabkan karena selama
sentukan mineral hingga sekarang telah
i berkali-kali perubahan struktur lapisan
< bumi, Jadi sudah tentu terdistribusi secara
‘ogen.
.eolit yang berwarna putih (ZEO-T2, ZEO-
ZEQ-TP) tersebut diasumsikan telah bersih
pengotor. Namun, hal ini harus dibuktikan
an difraksi sinar-X. Ternyata setefah di-XRD
dianalisis terlihat bahwa kristal zeolit yang
-aria putih tersebut hanya mengandung MOR
0%, dan kuarsa o (10-20%) (Lampiran 5-7).
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Klinoptilolit luluh oleh perlakuan HCI 6 N.
Mengapa MOR tidak luluh oleh HCl 6 N? Kuarsa
o sudah tentu tidak rusak oleh HCI 6 N, karena
baru akan rusak kalau direaksikan dengan asam
HF. Ini disebabkan karena struktur SBU 5-1 dari
MOR yang tahan terhadap HCI 6 N. Berarti hal
yang sama juga berlaku untuk zeolit lain yang
SBU-nya 5-1 (ZSM-5 misalnya) [ZS5M-5 dan
MOR. merupakan kelompok zeolit 5 cincin
menurut Koningsveld (1992)]. Ini sesuai dengan
hasil penelitian Kooyman et al (1997) Hal ini
juga didukung oleh penelitian Kosanovic ef al.
(199%). Kosanovic ef al. (1995) mengamati bahwa
waktu yang dibutuhkan untuk total amorfisasi
mordenit lebih lama daripada zeolit A dan X. Ini
disebabkan karena stabilitas SBU 5-1 dari MOR,
jika dibandingkan dengan D-4 dari zeolit A dan
D-6 dari zeolit X.

Perlakuan zeolit dengan HCI ini pada jurnal-
jurnal ilmiah dikenal dengan nama dealuminasi,
HCI diharapkan dapat menarik Al kerangka keluar
dari sistem zeolit. Konsekuensi dari proses ini
berarti ada perubahan struktur, Dari yang tadinya
ikatan Al-O (1,69 A) menjadi Si-O (1,61 A),
akibatnya unit sel mengkerut. Hal ini membuat
nilai & menurun dan puncak difraksi menggeser ke

~ arah 20 lebih besar (Hamdan, 1992). Fenomena

ini juga terlihat pada Lampiran 3-7. Selain dari
alasan di atas, Herdianita et al (1999)
membuktikan bahwa pada pengukuran derajat
kristalinitas silika, pergeseran nilai 4 juga
disebabkan oleh pengaruh perlekuan selama
preparasi spesimen (cara basah atau cara kering).
Jika dibandingkan dengan data dari Aflas
Zeolit dan JCPDS untuk mordenit ada banyak
puncak yang muncul tetapi puncak yang muncul
pada contoh hanya sedikit. Pengaruh asam
menyebabkan penurunan nilai o, akibainya ada
beberapa puncak yang kurang tinggi I relatifnya
saling bertindihan dan memberikan nilai intensitas
gabungan. Fenomena ini terlihat jelas pada ZEO-
T21 dan ZEO-TP, jika dibandingkan dengan
ZEQ-T2. Pada ZEO-TP yang sempat terendam
lama (hampir 3 hari) dengan larutan pH<2 terlihat
bahwa jumlah puncak makin berkurang dan
terjadi pergeseran d yang signifikan. Jadi MOR
yang stabil pun akan rusak juga jika direndam
dalam larutan pada pH<2 selama waktu yang lama.
Dari ini sudah dapat dipastikan bahwa Al pada
ZEO-TP sudah banyak berkurang dan
kerangkanya terjadi perubahan struktur yang
signifikan. Namun, Sawa et al (1992)
mengatakan bahwa pada H-MOR terdapat banyak



s5 Al oktahedral (sekitar 28%), dan Al
erangka yang sebagian telah hilang saat
minasi.
Selanjutnya Sawa ef al (1992) juga
emukakan bahwa tedadi  perubahan
tur pori terbuka (pore-opening structure)
MOR yang didealuminasi dengan HCl 8 M
12 24 jam. Beliau menyimpulkan bahwa (i)
1lah kecil Al nonkerangka yang dekat dengan
terbuka akan mengganggu adsorpsi molekul
; (it) ukuran pori terbuka yang didealuminasi
suhu 85 %C dapat mengadsorpsi 2,2,4-
tilpentana (0,80 mmol/g) dan oktana (0,85
i/z); dan (iii) dealuminasi pada suhu diatas
C mengakibatkan pori terbuka rusak dan
up oleh Al nonkerangka (yang biasanya
ta gerombol atau cluster) dan hal ini
halangi  adsorpsi molekul besar. Dari
rataan di atas dapat disarikan bahwa variasi
ukuran pori terbuka berhubungan dengan
inya sebagai adsorben dan katalis. Nimz
)} dengan penelitiannya membuktikan daya
tik H-MOR alami saat mengkonversi dekalin.
n itu Alvarez ef al. (1997) menambahkan
a pori terbuka juga dapat diamati vibrasinya
bilangan gelombang sekitar 300-420 cm™.
erubahan  struktur MOR hasil modifikasi
in HCI juga dapat kita lihat pada derajat
linitasnya. Derajat kristalinitas dari zeolit
. dan hasil modifikasi disajikan pada Tabel 3.
u kontak antara zeolit dengan larutan
wci pH<2 dan teknik pencucian [sistem
up (oksigen minimum) dan sistem terbuka
sen maksimum)] mempengaruhi derajat
linitas. Metode yang terbaik adalah
ician  dilakukan dengan secepat mungkin
1 sistem tertutup (ZEO-T2).

N

| 3. Luas puncak 18 °~40°, luas 18 °~40°
terkoreksi, luas puncak total, dan derajat
kristalinitas relatif dari contoh

Luas Puncak Luas 18%40° lLuas Puncak Kristalinitas

18% 40° Terkoreksl Total Relatif (%)
705520 332347 13156,97 100,00
8368,39 3032,80 15255,55 91,25
9928,65 3453,76 18089,65 103,92
917736 2737.28 16907,73 82,36
8536,37 2286,14 15940,47 68,79

lisis SEM (Scanning Electron Micr‘bgraph)

nalisis SEM tidak memberikan informasi
berharga karena contoh zeolit yang di-
ing telah dihaluskan, jadi bentuk kristalnya
rusak. Namun, dari sana diperoleh informasi -
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bahwa setelah diperlakukan dengan HCl 6 N
penampakan topografi secara umum lebih bersih
daripada keadaan awal. Analisis SEM akan
memberikan informasi berguna jika zeolit
termodifikasi asam dikristalisasi ulang dengan
otoklaf hidrotermal.

Analisis FTTR

Dari analisis FTIR pada daerah 400-1500 cm™
terlihat bahwa puncak-puncak ZEO-AWAL
belum tajam. Ini disebabkan karena pengotor.
Pada ZEO-T1 puncak-puncak sudah terlihat tajam
terutama pada 792 cm’ (ufuran simetris vibrasi
eksternal, sedang), 624 cm™ (cincin ganda, sangat
lemah), dan 463 cm™ (tekukan T-O, sedang).
Nilai-nilai ini masih menunjukkan sifat vibrasi
yang umum dijumpai ?ada zeolit. Namun, daerah
sekitar 1000-1200 cm™ dan 650-750 cm™ tampak
masih melebar. Pada ZEOQ-T2, puncak-puncak
mordenit terlihat jelas yaitu pada 1095 cm™
(uluran asimetris vibrasi internal, sangat kuat),
bahu sekitar 1250 cm™ (uluran asimetris vibrasi
eksternal), 800 cm™ (uluran simetris vibrasi
eksternal, sedang), 626 cm™ (cincin ganda, sangat
lemah), 574 cm™ (cincin ganda, lemah), dan 458
em” rtekukan T-O, kuat). Terlthat jelas bahwa
pada daerah 1000-1200 cm™ puncak menajam.

Puncak-puncak pada ZEO-T21 pada umumnya
mirip dengan ZEQ-T2. Perbedaan yang signifikan
yaitu pada daerah 1000-1200 cm™ puncak tampak
melebar, sekitar 800 cm™ puncak uluran simetris
yibrasi internal dan vibrasi eksternal muncul, dan
puncak cincin ganda menggeser ke 572 cm™.
Begitupun juga dengan ZEO-TP puncak-puncak-
nya serupa dengan ZEO-T2. Namun, perbedaan
yang nyata terfihat pada puncak sekitar 1000-1200
cm yang lebar. Puncak ini lebih lebar dari ZEO-
T21.

Hal diatas mengandung arti bahwa struktur
ZEO-T2 berbeda dengan ZEQ-T21 dan ZEO-TP,
Jika dilihat pada puncak yang tajam pada ZEO-T2
berarti ZEO-T2 lebih baik daripada ZEO-T21 dan
ZEQ-TP dan ZEO-T21 lebih baik daripada ZEO-
TP. Gambar FTIR ZEO-AWAL, ZEO-T1, ZEO-
T2, ZEO-T21, dan ZEQO-TP dapat dilihat pada
Lampiran 16-20.

Analisis Unsur

Analisis unsur dari ZEO-AWAL dan ZEO-
T21 tersajikan pada tabel 4. Data tersebut
memperlihatkan ~ bahwa  perlakuan  asam
menyebabkan penurunan kadar Fe;0;, Ca0O, dan



I hingga 80-90 %. Jadi tidak semuanya dapat
strak oleh HCI 6 N karena mungkin logam
but terletak pada kerangka sangkar yang
runtuk dimasuki oleh molekul HCL

etelah perlakuan dengan HCl 6 N nisbah
total/AlyO; total naik, yaitu dari keadaan
sebesar 3,35 naik menjadi 5,09. Naiknya
r Si0, total dari 39,85 % menjadi 79,38 %
<adar Al;O; dari 11,89 % menjadi 15,61 %
berikan informasi bahwa densitas atom
ngkat, artinya jumlah atom per 1000 A’
ngkat dan volume pori mengecil.

1 4. Kadar oksida (b/b) dari ZEO-AWAL dan
ZEO-T21

SI0, (%) AlLO,{%) Fe,0,(%) Cal (%) MgO %)

NAL 3985 11,89 2,49 034 0,70
1 7938 1561 021 0,07 0,07
KESIMPULAN DAN SARAN
Kesimpulan

nalisis XRD menunjukkan bahwa zeolit
. "yang berasa} dari Gunung Kidul
andung MOR (50-75%), CLI (10-30%), dan
a o {1-30%). Setelah diperlakukan dengan
6 N, zeolit termodifikasi hanya mengandung
. (80-90%) dan kuarsa o (10-20%) dan
ralami perubahan struktur dan komposisi.
n itu analisis XRD memberikan informasi
a derajat  kristalinitas  zeolit alami
sdifikasi HCl 6 N akan tingpgi jika proses
¢s dan pencucian ion Cl dilakukan pada titik

larutan dalam sistem tertutup. Derajat
dinitas zeolit termodifikasi asam akan turun
-erendam lama dalam larutan pH<2. Derajat
linitas berkorelasi dengan puncak FTIR
ar 1000-1200 cm™ yang semakin menajam.
ikan nisbah SiQy/ALQ, akibat perlakuan
5 N menyebabkan penurunan dan pergeseran
d pada XRD, naiknya densitas atom, dan
ecilnya volume pori.

Saran

nalisis FTIR untuk penelitian selanjutnya
ankan bersifat kuantitatif. Untuk dapat dilihat
¥ kristalnya dengan  SEM,  zeolit
idifikasi FIC! 6 N harus dikristalisasi ulang
2li. Selanjutnya zeolit termodifikasi HCI 6 N
i ulang di otokiaf hidrotermal dengan

12

mengacu ke sintesis zeolit ZSM-5. Berikutnya
dilakukan uji perengkahan katalitik untuk melihat
aktivitas dan selektivitasnya lalu dibandingkan
dengan zeolit alami dan zeolit termodifikasi asam.
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Lampiran 1. Zeolit termasuk kelompok tektosilikat

Tektosilikat (Si04)°

Feldspar
Ortoklas
Albit
Anorthit
Kuarsa
Tridimit
Kristobalit

Zeolit
Analsim
Klinoptilolit

Feldspathoid
Nephelen
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KAISi;O4
NaAlSihOg
CaAlL S0,

Si0;,
Si0,
Si0,

N aAlSizoﬁ.Hzo
(Na3K3)(AIGSi30072). 24H20

(Na,K)AISiO,
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3. Analisis kualitatif difraktogram XRD dari ZEQO-AWAL

.ampiran

{6861) padAA B UOXI] Wep Jaquns
200 Wep Yigal .

BD  |l2L00 809'} HOW | /1000 2851 £666'1  |svl'/9 £f
HOW {28000 22a'L 88191 |oge'es ¥

20 L900'0 219 HOW | 12000 go8't B5699°'L  |980'SS 34
HOW | 0e00°0 869'1 0669'F  [090'%S oy

HOW | Zo00'0 gL'l Z28lL't  |oiZ'es 6¢

HOW | ZP00'0 yeL't g68.°'F  {986'0% 8¢

£PBD 108000 218'1 HOW | 00000 L18°L oLLg't  |she'ns I8
HOoW | 81000 zgs'l z0gs't  |nie'sb og

HOW | 9000°C 556°) 95G6'l  |96E'op Ge

§»OW | osoo'o 810'2 ozI0'z  |o2o'sy ye

HOW | 88000 £50'2 Z6¥0'2  [09L'¥¥ £e

BD  |€600°0 8zL'c Zev'e  lesg'zh ze
BD  |L¥00°0 292'2 no  (ell0'0 092 'Ten HOW | 21000 622 £142'2  |0¥S'8L e
10 |plEo'e 0GP Tex HOW | #6800°0 8E¥'2 a8y’ |986'eE 0¢

HOW | 62000 1252 LA18'Z  |ove'se 62

1D |eLi0'0 05G'Crs HOW | 2000 996'2 £186'2  |s00'se g2

7D |£000°0 £82'2 HOW | £0L0'0 £¥1'2 leel'e  |spl'ee e

1D [¥200'0 008 Zux 9l6.'c  |G96'lE 1574

10 [LLE0'D 068 Zun HOW | 6PL0'0 968'2 1188'2  |lsLo'le 52

HOW | ¥l00'0 9ve'e oFye'c  |08L'0E ¥z

1D |Z800°0 962 g9246'c  |sgo'og £2

1D |2500'0 rAAN HOW [ 22100 glLl'e zizi'e  |ozg'se ZZ

Mo |eL10'0 golL's LIOW | 0200 gsl'e eo/le  |040'82 1z

ZP HOW | 1800°0 gz2'e selz'e  |gel'LE 0z

1PED [£2000 epe's £6ve'e  |eeo'ez &l
no  |oloo'o £88'¢ HOW |owL0'o Gee'e obse's (51e'92 8l

no  |9c00'c 099 Cre 1P HOW | #2100 9iv'e 9eoF'e |00i'sZ Ll

HOW {51000 629'¢ glze'e  |02she gl

Mo |2210°0 Ob2'Can HOW | €100 poL'e 1252 |o89'eZ Gl

Mo |pL00'0 Geg'e HMOW | ¥ELO0'0 ovg'e glze'e  |ogz'ee a2

€170 168000 0Ls'e G006's  [082'22 gl

ZPI10  |5410°0 L26'e £P HON | 51200 $00'¥ GZae's  |soe'ze A

€P .BD {£652'0 09zZ'y HOW | ZLLD'D 128" £516'y  |SP9'sL i
1D |5200'0 PSo'y o'y |G30'61 ]

HOW | 8si0'0 118y zZiog'y  |se2'8l ]

no  |g210'0 0ZL's LOW | €080°0 gEL'S 1201’ |g9E'LL 8

2 |8Lo0'0 0gg's Z822's  |ebe'al z

LIOW | PLZ00 182°G 9694'¢  |ShE'S) 9

L0 | L8200 L£0'9 6.0'9  |629't1 g

oy By

e F o
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Z0'0 ep Uigs| .

_ampiran 4. Analisis kualitatif difraktogram XRD dari ZEO-T1
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.ampiran 5. Analisis kualitatif difraktogram XRD dari ZEO-T2
i Kualitatif ZEO-T2

19

 Teta d d MOR | Selisih MOR| Respons| dQa Selisih Qa | Respons
6,480} 13,6082 13,581 0,0272] MOR* '
8,700| 10,1557] 10,265 0,1093] MOR*
9,725 18,0875 9,055 0,0325| MOR*
13,465 6,5706 6,584 0,0134] MOR
14,535 6,0892 6,071 0,0182] MOR
15,230 5,8129 5,781 0,0219] MOR*
17,405 5,0911 5,133 0,0419fy MOR*
19,580| 4,5302 4,527 0,0032] MOR
20,765 4,2743 4,241 0,0333 4,260 0,0143] Qad2
21,835 4,0872 4,142 0,0748| MOR*
22,285  3,9860 4,004 0,0180| MOR d3
23,215 3,8284 3,840 0,0116] MOR
23,630 3,7621 3,764 0,0019] MOR
25,635 3,4722 3,476 0,0038) MOR 1
26,275 3,3881 3,395 0,0059f MOR
26,485  3,3627 3,292 3,343 0,01971 Qadi
27,495 3,2414 3,245 0,0036; MOR
27,695 3,2185 3,223 0,0045! MOR d2
28,315 3,1484 3,156 0,0066] MOR
30,905) 2,8911 2,894 0,0028 MOR
32,930 2,7178 2,702 0,0188] MOR
35,815) 2,5052 2,521 0,0158| MOR
36,755] 2,4433 2,438 0,0053] MOR 2,458 0,0147 Qa
39,310 2,2901 2,279 0,0111] MOR 2,282 0,0081 Qa
42,360 2,1320 2,160 0,0280 2128 0,0040 Qa
44,415 2,0380 2,036 0,0020 MOR
45,105)  2,0084 1,997 0,0114] MOR
46,470 1,89526 1,955 0,0024] MOR
48,380 41,8795 1,882 0,0025] MOR
50,000 1,8227 1,811 0,0117] MOR 1,817 0,0057] Qad3
50,680] 1,7995 1,794 0,0055] MOR 1,801 0,0015 Qa
£3,915 1,6992 1,698 0,0012 MOR
57,315) 1,6062 1,597 0,0092] MOR 1,608 0,0018 Qa

10,02




.ampiran 6. Analisis kualitatif difraktogram XRD dari ZEOQ-T21
; Kualitatif ZEO-T21

20

2 Tetu d d MOR | Selisih MOR | Respons d Qa Selisih Qa | Respons
36,2001 13,5873 13,581 C,0063] MOR
8,700} 10,1557 10,265 0,1093] MOR*
9,790 9,0273 9,055 0,0277] MOR*
13,560 6,5248 6,584 0,0592] MOR*
15,265 5,7996 5791 0,0086] MOR
17,540 5,0522 5,042 0,0102] MOR
19,620 4,5210 4,527 0,0060] MOR
20,810 4,2851 4,241 0,0241] MOR* 4,260 0,0051] Qad2
21,935 4,0488 4,142 0,0932] MOR*
22,340 3,9763 4,004 0,0277) MOR* d3
23,310 3,8130 3,840 00,0270, MOR*
23,725 3,7473 3,764 0,0167] MOCR
25,705 3,4629 3,476 0,0131] MOR d1
26,405 3,3727 3,385 0,0223] MOR*
26,615 3,3466 3,343 0,0036( Qadi1
27,650 3,2236 3,223 0,0008] MOR d2
30,965 2,8856 2,894 0,0084] MOR
25,760 2,5089 2,521 0,0121] MOR
36,840 2,4378 2,438 0,0002[ MOR
38,480 2,2807 2,279 0,0017 MOR 2,282 0,0013 Qa
42,515 2,1248 2,160 0,0354] MOR* 2,128 0,0034 Qa
44,610 2,0339 2,036] - 0,0021] MOR
46,575 1,9484 1,850 0,0016) MOR
48,470 1,8766 1,882 0,0054] MOR
50,200 1,8159 1,811 0,004 MOR 1,817 0,0011] Qad3
50,870 1,79356 1,794 0,0005| MOR 1,81 0,0075 Qa
56,980 1,6149 1,622 0,0671f MOR 1,608 0,0068 Qa
59,825 1,5423 1,548 0,0057| MOR 1,541 0,0013 Qa

0,02




_arnpiran 7, Analisis kualitatif difraktogram XRD dari ZEO-TP
; Kualitatif ZEO-TP

21

2 Teta d d MOR | Selisih MOR| Respons! dQa Selisih Qa | Respons
6,580; 13,4222 13,581 0,1588| MOR*
8,750; 10,0978 10,265 0,1672] MOR*
9,835; 8,9861 9,055 0,0683] MOR*
13,565] 6,5224 6,584 0,0616] MOR*
15,315; 5,7808 5,791 0,0102] MOR
17,490]  5,0665 5,042 0,0245] MOR*
19,755  4,4904 4,527 0,0366] MOR*
20,8757  4,2520 4,241 0,0110] MOR 4,260 0,0080| Qad2
21,916]  4,0525 4,142 0,0895] MOR*
22,4801 3,9519 4,004 0,0521] MOR* d3
23,310; 3,8130 3,840 0,0270] MOR*
23,7207 33,7480 3,764 0,0160] MOR
25690]  3,4649 3,476 0,0111] MOR d1
26,3807 13,3758 3,385 0,0192] MOR
26,6401 3,3435 3,343 0,0005) Qadi
27,8001 3,2085 3,223 0,0165] MOR d2
30,960 2,8861 2,894 0,0079] MOR
35,9451  2,4964 2,521 0,0246] MOR*
36,825 2,4388 2,438 0,0008] MOR
39,445  2,2826 2,279 0,0036f MOR
42,485 21270 2,160 0,0330] MOR* 2,128 0,0010
44,4701  2,0356 2,038 0,0004] MOR
46,550 1,8484 1,955 0,0056f MOR
48,520 1,8748 1,882 0,0072] MOR ,
50,225 1,8150 1,811 0,0040] MOR 1,817 0,0020f Qad3
50,860 1,7939 1,784 0,0001] MOR 1,801 0,0071 Qa

ri 0,02




.ampiran 8, Analisis kuantitatif difraktogram XRD dari semua sampel

Rumus : Lebar puncak pada Lnaks X Inaks

ZEQ-AWAL

MOR =0,16 x 1552 =248,32 2> 7143% 5%

CLI =0,12x645 = 7740 > 2227%+5%

Qa =0,10x219 =_2190+ = 6,30%+5%
‘ =347,62

£EO-T1

MOR =0,22 x 1875 =412,50 = 70,21% + 5%

CLI =020x713 =142,60 > 2427%%5%

Qa =0,10x324 = 3240+ =2 551%+5%
= 587,50

LEO-T2

MOR = 0,20 x 1632 =326,40 = 86,08% +5%

JQa =008x660 = 5280+ = 1392%+5%
= 379,20

LEO-T21 ‘
MOR = 0,20 x 1354 =270,80 - 87,50% % 5%
Ja =006x%645 = 3870+ P 12,50% 5%

= 309,50

LEO-TP :

MOR =024 x 1109 =266,16 = 81,54% = 5%

Qa =0,12x502 = 6024+ =>1846% 5%
= 326,40

ZEO-AwalT (sebagai perbandingan)

MOR =0,18 x 1246 =22428 > 56,67% 5%

CLI =0,10x576 57,60 = 14,55% + 5%

Qa =0,12x949 =113,88+ =>28,78% £5%
=395,76

MOR = mordenit
CLI = klinoptilolit
Ja = Kuarsa o

22



mpiran 9. Contoh hasil pembangkitan data dari * udf

i d Trel 2 Teta 1 d Trel | 2Teta 1 d

253] 29,4267 143 4,56 139] 19,3625 7.8 6,12 125] 14,4300

218] 292318 12,4 4,58 123] 19,2780 6,9 6,14 15t] 14,3831

222] 20,0396 12,5 4,60 146] 19,1943 82 6,16 156| 14,3364

237} 28,8498 13,4 4,62 135 19,1112 76 6,18 i51) 44,2001

231| 28,6625 13,0 4,64 144| 19,0289 8,1 6,20 158 14,2440

234} 28,4776 13,2 4,66 130] 18,9473 7,3 6,22 174] 14,1983

231| 282051 13,0 4,68 132 18,8663 7,4 6,24 82| 14,1528

228 28,1149 12,9 4,70 121} 18,7861 6,8 6,26 156] 14,1076

213| 27,9370 12,0 472 154] 18,7065 87 6,28 180} 14,0628

231| 27,7614 13,0 474 130} 18,6276 7.3 6,30 164] 14,0182

213| 27,5879 12,0 4,76 149| 18,5404 8,4 6,32 182| 13,9738

253 27,4166 14,3 478 135| 18,4719 7.6 6,34 154| 13,9298

266] 27,2474 15,0 4,80 161] 18,3940 9,1 6,36 177] 13,8860

207| 27,0803 17 4,82 146} 18,3187 8,4 6,38 177{ 13,8426

98| 269152 11,2 4,84 13g| 18,2430 78 6,40 202| 13,7083

231} 26,7521 13,0 4,86 35| 18,1680 7.6 6,42 207} 13,7564

193] 26,5910 10,9 4,88 137] 18,0936 77 6,44 199] 13,7137

199} 26,4318 11,2 4,90 130f 18,0198 7.3 6,46 202} 13,6713

207| 26,2746 17 4,92 137| 17,9465 7.7 6,48 225| 13,6292

188( 26,1191 10,6 4,94 149] 17,8739 8,4 6,50 231| 13,5873

210] 254655 11,9 4,96 11g| 17,8019 67 6,52 256] 13,5456

225] 25,8137 127 4,98 151 17,7305 85 6,54 2500 13,5043

174| 256637 9.8 5,00 144] 17,6595 8,1 6,56 204| 13,4631

199] 255154 132 5,02 128 17,5893 7.2 6,58 213} 134222

213] 253688 12,0 5,04 142] 17,5195 8.0 6,60 188] 13,3816

188] 262239 10,6 5,06 108[ 17,4503 6,1 6,62 198 13,3412

190{ 25,0606 10,7 5,08 o8| 17,3817 55 664 177 13,3011

202| 24,9390 114 5,10 100| 17,3135 5,6 6,66 177 13,2612

196| 24,7989 1,1 5,12 123| 17,2459 6,9 6,68 190] 13,2215

193] 24,6604 10,9 5,14 12| 17,4789 6,3 8,70 161| 131821

177{ 24,5234 10,0 5,16 119] 17,1123 6.7 6,72 135) 13,1429

196] 24,3880 11,1 5,18 130] 17,0463 74 8,74 139] 13,1040

185] 24,2540 10,4 5,20 108] 16,9808 6,0 6,76 135] 13,0653

193] 24,1218 10,9 522 108| 16,9158 6.1 6,78 125 13,0268

198| 23,9505 11,1 5,24 128! 16,8513 7.2 6,80 135 12,9885

0 193} 23,8609 10,9 5,26 151] 16,7872 8,5 86,82 159] 12,9504
2 174] 237326 8,8 5,26 124| 16,7237 6,8 6,34 106] 12,9126
4 172| 236058 a7 530 117|__ 16,6606 66} 685 123 12,8750
6 185] 23,4802 10,4 5,32 102{" 16,5980 58 6,88 130| 12,8376
8 188} 233561 10,6 5,34 119] 16,5358 6.7 6,50 112| 12,8005
0 74| 232332 9,8 5,36 119] 16,4743 6.7 6,92 137] 12,7635
2 182] 23,1116 10,3 5,38 46| 16,4131 8.2 6,94 128 12,7268
4 190| 22,9913 107 5,40 a4] 16,3525 53 6,96 130 12,6903
6 190} 22,8722 10,7 542 108] 16,2920 6,1 5,985 130| 12,6539
8 166| 22,7543 5,4 544 17| 16,2322 6.6 7,00 128) 12,6178
0 193 22,6377 10,9 546 114| 16,1728 6,4 7,02 17| 12,5819
2 151 22,5222 8,5 548 137| 16,1138 77 7.04 os| 12,5482
4 144| 22,4079 8,1 5,50 128] 16,0552} 72 7,08 104] 12,5107
6 169 22,2948 9,5 5,52 112| 15,9971 6,3 7.08 110} 12,4754
g 74| 22,1828 9,8 5,54 123 15,9304 6,0 7,10 117| 12,4403
o 164] 22,0720 9,3 5,56 137| 15,8821 7.7 7,12 121f 12,4054
2 154] 21,9622 87 558 130] 158252] . 7.3 7,14 110| 12,3707
4 151F 21,8535 85 560 121] 15,7688 8,8 7,16 135| 12,3362
g 151] 21,7459 8,5 5,62 7] 157127 6.6 7,18 98] 12,3019
8 159f 21,6383 9.0 5,64 128] 15,8570 7.2 7.20 112| 122678
0 15| 21,5338 8.5 585 119| 158017 87 7.22 118| 12,2338
2 151| 21,4293 85 568 114| 15,5468 6.4 7.24 04| 12,2001
q 156| 21,3259 88 5,70 121] 15,4923 6,8 7.26 117) 12,1665
5 144] 21,2234 8,1 572 123} 15,4382 6,9 728 2] 12,1331
B 164] 21,1219 83 574 117] 15,3845 68 7,30 108] 12,0999
0 69| 21,0213 9,5 576 44| 15,3311 8,1 7,32 104} 12,0668
2 177| 20,9218 10,0 5,78 110( 15,2781 6.2 7,34 96| 12,0341
4 48] 20,8231 54 5,80 110l 152254 6.2 7,36 112} 12,0014
5 160] 20,7254 85 582 123] 151732 69 7.38 114| 11,9690
B 184] 20,6286 87 5,84 139} 15,4212 7.8 7.40 114 11,8367
) 149] 20,5327 84 5,86 135! 15,0687 7.6 7,42 110| 11,9045
2 144} 20,4377 81 5,88 149} 15,0185 84 7.44 110| 14,6726
4 144] 20,3435 8,1 5,90 121 14,9676 6,8 7,46 119} 11,8408
3 159] 20,2503 9,0 5,92 146 14,9171 82 7,48 112} 11,8092
5 159} 20,4578 9.0 5,04 145| 14,8669 8,2 7,50 10| 14,7777
) 164] 20,0863 9.3 5,95 144| 14,8171 8,1 752 1020 11,7464
2 164| 19,9755 93 598 130| 14,7678 7.3 7,54 123 11,7153
1 154| 19,8856 87 6,00 128 147184 72 7.56 104] 11,6644
3 130| 19,7965 7,3 6,02 148| 14,6695 82 7,58 121] 11,6536
3 154] 19,7081 87 6,04 13| 14,6210 7.8 7,60 125 11,6230
3 142{ 19,6206 8.0 6,06 144| 14,5728 8,1 7,62 106 11,5925
2 159] 19,5338 9,0 6,08 149! 14,5249 84 7,64 125) 11,5622
3 142} 19,4478 8,0 6,10 17| 14,4773 6,6 766 128] 11,5321
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iran 10. Difraktogram dari ZEO-AWAL
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11. Difraktogram dari ZEO-T1
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12. Difraktogram dari ZEO-T2

~ampiran

09

85

9g

¥s

FAs)

05

—r

¥oeq - -« - - JAUIS ——

®ja) Z Inpng
8¢ ov ¥ ¥ OF BE 9 ¥E 2 0 62

8c P2

eg

0z

T T g g T g T T T a T

Ch)

0sZ

005

0sL

0004

oszit

oost

0521

060z

]

sejsuau|




impiran 13, Difraktogram dari ZEO-T21
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Lampiran 14. Difraktogram dari ZEO-TP
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Lampiran 15. Contoh keluaran dari difraktometer
L.DI

29

I e e e e e T N N T L S I I I N e e e S O S T S SN I I o o o o ot oo o o s s i

Sample identifications:
Data measured at:

Diffractometer type:
Tube anode:

Generator tension [kV]:
Generator current [(mAJ:
Wavelength Alphal [A]:
Wavelength Alpha?2 [A]:
isity ratio (alphaZ/alphal):
Divergence slit:
Irradiated length [mm]:
Receiving slit:
Spinner:

Monochromator useds:

Start angle [*Z26]:
End angle [°267:
Step size [°26]:

Maximum intensity:

Time per step [s]:

Type of scan:

Minimum peak tip width:

Maximum peak tip widthev

Peak base width:
Minimum significance:
Number of peaks:

ZEOLIT T-21
14~-may—-2001 13:46:00

PW1710 BABED
Cut

35

30
1.34040
1.5443%
0.500
AUTOMATIC
12

0.2

ON

YES

3.010
a9%.950
0.020
13746.410
1.250
EONTINUOUS

0.00
1.00
1.00
1.00

27

lue d-valuge Peak width Peak int Back. int Rel. int 8Si
[Al &2 [A] [*26] [counts] {counts] {43
873 13.6207 Q.200 108 123 7.9
557 10.1807 0.240 130 117 .4
273 9.0495 0.100 762 123 035.3
1248 &.5408 Q.,160 442 180 I3.46
96 5.813% 0.200 188 172 13.6
1522 5.0646 0.3720 41 190 3.0
z1 4 . 3322 0.160 454 259 33.0
651 4.2756 0.240 1546 289 11.4
488 4.0588 0.1560 548 324 32.8
763 3.98461 0.120 784 331 57.0
130 3.8224 0.240 219 361 15.9
473 3.736%5 0.240 188 374 13.6
sH16 3.4701 0.200 1376 388 100.0
847 3.3930 0.200 552 392 40.1
484 3.3966 0.060 600 396 43.6
202 3.2281 0.280 8282 400 &4.1
836 2.8927 0.360 243 286 17.7
089 2.5151 0.120 196 228 14.2
378 2.4438 0.48B0 bb Z213 4.8
807 2.28463 0.5640 31 193 2.3
246 2.1298 0.080 125 204 ?.1

gnif.

2.23
2.52
2.76
5.18
3.03
1.19
3.13
2.85
1.16
1.04
1.37
3.77
10.31
1.78
2.83
7.71
B.14
1.05
1.32
3.33
1.20



Lampiran 16. Contoh database dar JCPDS

30

29-1257
. -
d . 9.06 4.00 J.48 1%.6 (Nag,Cx,Kz) y (A1 gSLap0qg) *28H,0 l
1/1 100 T 45 B Sodiue Potassium Calcium - Hordenite
/i ¢ 2 Alvminua Silicate fiydrate ’
Had, Cukag A 1,5405  Filter Nl Din. ' dA |V} Bkl dA | i | bl
Cut off 1/1) Diffractomster 1/ cor. 13.6 18 110 3.39- | 35 350+
Ref, Passaglia, E., Contrib. Hineral. Petrol., 50 10.3 5 V10 3.29 3 222+
65 (1975) 9.06 [100 200 3.2 40 511+
. 35.20 38 | .53
Sys. Orthorhombic 5.G. ’ 2_33 :; i;}; 316 | 2 312
20 18.114 by 20.514 ;., 7.527 g g.ssso[i ?23833’ 607 | 4 o071 310 s 061,441
Rel. 1Ibid, v 279713 5.30 18 310 3.03 1 042
4.853% 3 131 3.02 2 600
B 4.60 2 311 2.942 5 61+
cq 1.47 nwf ey l.48 Sign + or - | 4.53 30 330 2.895 | 13 402¢
v D 2.10 mp Color 4.46 r 240 2.741 2 152+
Rel. ¥inchell, Elements of Cptical Minexalogy, 339 (1951)% 4.15 5 420+ 2.71% F 550
' ] 4.00 | 70 150+ 2701 | s 171
Specimen from Filone dells Speranza, Elba, Italy. ] 3.4 7 | 241+ | 2.633] 3 370s
Pb(NO3)2 used as mn 1ntemllpstl.ndud (;g = 7.85688) .| 3.77 4 002+ ~ | 2.588 1 512
Hol. % exchangeable cations: Ca 40, Nz 43, X 12. 3.63 3 421+ - 2.565 | 10 080+
Tnolite group; mardenite subgroup. 3.57 4 S0+ 2.521 7 352+
3.53 4 022+ 2.459 4 641
3.48 45 202+ 2.436 b 532,162
See following-card 3.42 1 060+ 2,294 1 622
e
29-12574A
-
d 9.06 4,00 .48 13.6 (Ma,,Ca,K,), (1451, 00, )+ 2811,0 ‘
1/1 18 Sodiuwm Potassium Calcium Hordenite
/s 100 7 4 Aluminum Silicate Hydrate
Rad. A Filter Dia. dA /1 ,‘bkl dA /1 hil
Cut olf 11 I/1 cor. 22713 | 1 570 1.785 | 3 | 713
Rel, 2.263 1 800 1.697 2 330
2,232 2 450+ 1.667 2 oI
2.166 b 651 1.598 2 243
Sys. 5.G. 2.117 1 082+ 1.547 z 1174
*o bo <o A s: 2.052] 7 |owoe | 2.528) 4 |s93,us0
Ref 4 - * 2035 | 2 | 7320 | 1avs| 2 | 1080
- 2019 | 2 | 443 | 147 | 4 | 51p
1.997 2 841+
[ nwpf cy Sign 1.974 | <1 |533,263
v D mp ' Color 1.954 s H80+
Ref. . 1.935 3 911
. 1.932 3 j930,590
1.920 2 482
- 1.882 4 Go4+
1.873 2 771
1.864 | <1 | 14
1.851 | <} 11]0
. 1.811 10 1900+
See preceding card 1,807 6 “Ss0
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Lampiran 17. Contoh database dari Atlas Zeolit

Mordenite

COMPQOSITION:

CRYSTAL DATA:

REFERENCE:
| ref h
81  100.0v 1
65 149 0
55  585v 2
84  389%Y 1
02 262 1
71 11.6 0
91 87 3
icl] 06 O
42 26 2
77 3.8 1
20 33 3
28 1.4 4
27 204 3
65 06 2
41 14 0
42 45 4
04 39.4V 1
80 07 3
40 142 2
64 67 0
29 3.6 4
67 19 5
34 39 0
76 685Y 2
22 45 0
95 39.8v 3
92 42 2
45 112 i
23 428V 5
0 265 5
£6 35 3

2 W= WD OMN - N LEWUGNNDE AW LN DE =-NW=2OMN =

=

NasAlsSiso0O9s({H20)24
Chalilis, Idaho, USA

Orthorhombic Cmcm {63}

a=1811 b=2053 c=7528

o =90.00 B=90.00 y=90.00

X-ray single crystal refinement R =0.07

V. Gramlich
PhD Dissertation, ETH, Zurich (1971}
and personal communication

26 d I rel

4596 1.975 0.6
46,45 1955 6.4
46.58 1.950 0.6
46.95 1935 1.4
47.07 1.8G0 0.8
47.34  1.920 4.8
47.97 1.B96 0.6
47.98 1.896 1.0
48.0% 1.892 08
48.36 1.882 86
48.70 1.870 2.1
48.86 1.864 i
50.3% 1.811 4.6
50.64 1.803 1.0
50.89 1.794 6.8
52.67 1.738 0.9
5311 1.725 16
5333 1.718 1.8
53.48 1.713 0.5
5382 1.703 0.e
54.02 1,698 1.9
54.38 1,687 1.6
55.04 1.668 0.7
55.05 1.668 2.0
55.86 1.646 06
56.74 1622 26
57.71 1597 38
59.34 1.657 0.7
59.76 1.548 3.9

0

20 d {rel

28.66 3115 3.1
2885 3095 3.3
30.35 2.946 = 5.4
3088 2.886 1.7
3090 2.8%4  11.2
3050 2894 7.4
3265 2743 26
3315 2703 26
3315 2702 52
3398 2638 1.4
3497 2566 46
35.61  2.521 05
3561 2521 131
3639 2468 0.9
36.41 2488 1.0
36.54 2.458 5.2
36.86 2439 09
36.86 2438 1.8
3854 2336 07
3954 2279 1.0
4040 2233 20
4127 2188 16
4167 2168 09
4182 2160 1.7
4411 2053 47
4411 2053 08
4413 2052 08
4451 2038 32
4492 2018 46
454z 1897 28
4595 1975 07

—_
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MO 2O NODORNNO 2N w4 002000 2 2 1O 00—~ 000
NME &~ OWOQWOAMN AN~ NOO =2 NWADW-=0—-WADNAEO
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Lampiran 18. Keluaran FTIR dari ZEQ-AWAL
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Lampiran 21. Keluaran FTIR dari ZEO-T21
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23. Difraktogram dari ZSM-5
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