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Intisari

Telah dilakukan penelitian mengenai sintesis, karakterisasi dan uji
aktivitas TiO,-zeolit pada fotodegradasi metilen biru. Penelitian bertujuan
mengamati perubahan karakter fisikokimia zeolit pertukaran ion dan uji aktivitas
fotokatalitik bahan tersebut untuk degradasi metilen biru. Sintesisi dilakukan
dengan menukarkan ion hidrokso logam poli inti Ti*" pada suspensi zeolit dengan
variasi konsentrasi 0,1; 0,2 dan 0,4 mol Ti4+/garam zeolit, dilanjutkan dengan
netralisasi dan kalsinasi. Karakterisasi fisiokimiawi yang dilakukan meliputi:
analisis X-RD, analisis luas permukaan spesifik dan penentuan kandungan logam
Ti dengan analisis pengaktivan neutron. Sedangkan uji aktivitas dilakukan dengan
sistem suspensi fotokatalis pada larutan metilen biru 1 ppm pada penyinaran UV
366 nm. Konsentrasi metilen biru ditentukan secara spektrofotometri UV -tampak.

Hasil penelitian menunjukkan bahwa pertukaran kation zeolit dengan
oksida Ti menghasilkan bentuk anatase dan rutile serta penurunan kristalinitas.
Akan tetapi kristalinitas meningkat dengan semakin tingginya konsentrasi ion

/’Ti“. Serta menurunkan luas permukaan spesifik dari 110,67 m?*/g menjadi 109,43

" m%/g untuk TiO»-Z1, 30,48 untuk TiO,-Z2 dan 27,13 m?/g untuk TiO,-74, dengan
kar.dungan logam Ti sebesar 2,692% untuk TiO,-Z1, 2,805 untuk TiO,-Z2 dan
2,562 untuk TiO,-Z4. Uji aktivitas menunjukkan bahwa TiO,-zeolit memiliki
aktivitas sebagai fotokatalis dengan kemampuan menurunkan konsentrasi metilen
biru hingga 91,4% untuk TiO,-Z1, 62,5% untuk Ti0,-Z2 dan 98,5% TiO-Z4 dari
konsentrasi metilen biru 1 mg/L.

Kata kunci : pertukaran ion, TiOs-zeolit, fotodegradasi
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THE EFFECT OF Ti METAL CONCENTRATION
ON PHYSICOCHEMICAL CHARACTER OF TiO;-ZEOLITE
AND THE APPLICATION OF Ti0,-ZEOLITE FOGR METHYLENE BLUE
PHOTODEGRADATION

By :

FARIDAH
Student Number : 01 612 021

Abstract

Research on synthesis , characterization and photocatalitic of TiO,-zeolit
for methylene blue photodegradation has been investigated. The purpose of this
research was to determine a change of physicochemical characterization of zeolit
ion exchange and photocatalytic activity test of the properties for mcthylene blue
degradation. The synthesis was prepared by changing Ti** polyhydroxi metal ion
into zeolit suspention with variety concentration 0,1; 0,2; and 0,4 mol of
Ti**/zeolit salt, and then, neutralize and calcinize.  Physicochemical
characterization was performed using X-RD analysis, specific serface area
analysis, and Ti concentration analysis by neutron activating. The activity test was
prepared by photocatalist suspention system of methylene blue 1 ppm solution,
using UV light in 366 nm. Methylen blue concentration was determined by UV.
Visible Spectrophotometric methode.

The research result showed that intention of Ti into the pore of Zeolite
followed by calcinations resulted in the formation of anatase and rutile. The
formation of TiO, in the internal and external surface of Zeolite caused the
decrease from 110,67 m’/g to 109,43 m¥g for TiO,-Zeolite 1: 30,48 m?¥g for
TiOz-Zeolite 2; and 27,125 mz/g for TiO,-Zeolite 4, the content of Ti metal was
2,692% for TiOy-Zeolite 1; 2,805% for TiO,-Zeolite 2; and 2,562% for TiO,-
Zeolite 4. The activity test slowed that TiO,-Zeolite has photocatalytic activity by
increasing methylene blue concentration until 91,4% for TiO,-Zeolit 1; 62,5% for
TiOz-Zeolit 2; and 98,5% for TiO,-Zeolit 4 from methylen blue 1 ppm.

Key word : ion exchange, TiO,Zeolit, photodegradation
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BAB I

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Metilen biru adalah senyawa yang digunakan secara luas sebagai
pewarna pada bakteriologi serta sebagai regen beberapa senyawa kimia, pada
identifikasi campuran digunakan sebagai indikator oksidasi-reduksi. Penggunaan
pada bidang kesehatan, metilen biru digunakan sebagai antiseptik, agen
antimethemoglobin dan juga sebagai penangkal racun sianida. Pengolahan metilen
biru dalam beberapa industri tentunya sangat memungkinkan sisa bahan metilen
biru dalam limbah terutama limbah cair. Metilen biru merupakan zat yang
berbahaya dan beracun. Dalam konsentrasi tertentu masuknya metilen biru
kedalam tubuh dapat menyebabkan karsinogenik pada binatang dan manusia.
Berbagai metode (baik secara kimia, fisika maupun biologi) telah dilakukan dalam
mengolah limbah metilen biru untuk meminimalkan pencemaran lingkungan.
Namun demikian, tidak semua metode dapat diterapkan di Indonesia karena
memerlukan biaya operasional yang besar. Salah satu metode yang cocok adalah
metode fotodegradasi. Melalui metode ini, senyawa organik akan mengalami
peruraian, apabila proses berlangsung sempurna dari senyawa hidrokarbon akan
menghasilkan kabondioksida dan H,O saja sehingga tidak memberikan efek serta
tidak memerlukan penanganan lanjut. Keberhasilan fotodegradasi bertumpu pada
fotokatalis, yaitu zat yang digunakan sebagai pemercepet reaksi degradasi.

Fotokatalis yang sudah dikenal adalah oksida logam transisi yang memiliki sifat



[3S]

semikondukto. Dispersi oksida logam transisi pada padatan pendukung seperti
clay, zeolit atau karbon aktif dilaporkan dapat meningkatkan distribusi logam dan
aktivitas fotokatalitiknya. (Ekimav, 1985).

Salah satu padatan pendukung yang dapat dikembangkan dalam kajian
sintesis fotokatalis dengan padatan pendukung adalah zeolit. Dilihat dari potensi
sumber daya mineral, Indonesia merupakan negara yang cukup kaya akan bahan
galian zeolit alam. Zeolit mempunyai struktur yang berpori terbuka, keterbukaan
dari struktur ini menghasilkan pembentukan saluran dan rongga dengan diameter
antara 2A sampai 11A. Molekul dengan ukuran yang tepat dapat terperangkap
pada saluran dan rongga ini. Sifat inilah yang memungkinkan zeolit dapat
digunakan sebagai adsorben yang efektif. Selain sebagai penyerap (adsorben),
struktur  zeolit yang berpori dengan cairan didalamnya yang mudah lepas
membuat zeolit juga mempunyai sifat yang spesifik sebagai penyaring molekul,
penukar ion dan katalisator (Dyer, 1988). Selain itu zeolit dapat dimodifikasi
sedemikian rupa sehingga memiliki sifat fisik yang sesuai untuk penggunaannya
sebagai fotokatalis dengan cara mengembankan logam semikonduktor ke dalam
struktur porinya tersebut.

Beberapa material yang dapat digunakan sebagai pengemban bagi
komponen aktif logam adalah alumina, silika, titania, karbon dan silika-alumina.
Dibandingkan jenis logam lain, ox.ida logam Ti paling banyak digunakan.
Titanium dioksida pada umumnya bersifat inert terhadap tubuh manusia, tidak
beracun, murah dan ramah lingkungan. Beberapa logam sulfida juga dapat bersifat

sebagai fotokatalis, tetapi logam-logam sulfida memiliki beberapa kelemahan



dalam hal mudah berkarat. Kemampuan TiO, sebagai fotokatalis akan meningkat
pada di'stribusi yang merata pada padatan. Hal ini dikarenakan peningkatan
efektivitas semikondukor suatu padatan pada ukuran partikel yang kecil atau
dalam skala nanometer. Untuk itu, oksida logam titanium dapat didispersikan
pada material pendukung seperti clay, zeolit atau karbon aktif, Efektivitas sifat
fotokatalitik pada logam transisiuteremban pada padatan adalah distribusi
dispersinya, luas permukaan dan volume rerata pori, kristalinitas, keasaman, serta
yang terpenting adalah energi band gap katalis. Hal ini sangat ditentukan oleh
teknik preparasi dan konsentrasi oksida logam Ti yang diembankan.
Berlatarbelakang  permasalahan tersebut, kajian  terhadap proses
pengembanan logam titanium pada zeolit sehingga dihasilkan TiO,-zeolit
merupakan kajian yang menarik. Hal yang penting diamati dalam proses tersebut
adalah perubahan karakter fisika zeolit alam setelah diembankannya logam
titanium dengan variasi konsentrasi titanium serta kaitannya dengan aktivitas
fotokatalis, apakah terjadi kenaikan karakter padatan sesuai dengan klasifikasi
bahan yang dapat dipakai sebagai katalis dan apakah terjadi peningkatan aktivitas.
Karakter fisik yang dimaksud meliputi luas permukaan, banyaknya logam
teremban, serta kristalinitas. Untuk uji aktivitas fotokatalis degradasi zat warna,
dalam penelitian ini dipilih sampel uji senyawa metilen biru. Dengan adanya
variasi konsentrasi logam titanium terhadap fotodegradasi metilen biru diharapkan
semakin tinggi konsentrasi logam titanium maka semakin tinggi aktivitasnya

dalam mendegradasi senyawa metilen biru.



1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang diatas, maka dapat ditarik suatu rumusan
masalah sebagai berikut :
1. Bagaimana mensintesis TiO,-zeolit dan mengamati pengarvh konsentrasi
logam Ti terhadap karakter fisika TiO,-zeolit?
2. Bagaimana pengaruh konsentrasi logam Ti terhadap fotoaktivitas TiO,-

zeolit pada fotodegradasi zat warna metilen biru?

1.3 Tujuan Penelitian
Adapun tujuan dilakukannya penelitian ini adalah :

1. Mensintesis TiO,-zeolit dan mengamati perubahan yang terjadi pada
karakter fisika TiO,-zeolit dengan adanya variasi konsentrasi logam
titanium.

2. Menentukan pengaruh variasi konsentrasi Ti terhadap fotoaktifitas TiO,-

zeolit pada fotodegradasi zat warna metilen biru.



1.4 Manfaat Penelitian

Penelitian ini akan memberikan manfaat pada pengembangan ilmu
pengetahuan dan teknologi. Dimana pada penelitian ini akan ‘memberikan
gambaran pengaruh logam titanium dalam beberapa konsentrasi terhadap karakter
fisika TiO,-Zeolit meliputi identifikasi logam Ti, luas permukaan dan kristalinitas.
Selain itu penelitian ini akan memberikan gambaran pemanfaatan zeolit setelah
aktivasi dalam mendegradasi limbah cair tekstil zat warna yang memiliki nilai

ekonomis, efektif dan efisien.
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TINJAUAN PUSTAKA
2.1 Zeolit Teral;tivasi

Zeolit adalah senyawa alumina-silika terhidrat berbentuk kristalin dengan
kerangka struktur sel satuan yang mempunyai sisi-sisi aktif yang banyak. Hampir
seluruh zeolit di Indonesia berisi modermnit tipe A [Na;CaK,]Al,Siys.7H,0 (Hikam
dkk, 2001). Kemurnian bahan alam ini sangat rendah untuk langsung digunakan,
berbagai penelitian telah banyak dilakukan terhadap karakteristik, aktivasi dan
sintesis zeolit sehingga dapat menjadikan zeolit mampu melakukan pertukaran ion
dan mengadsorbsi secara selektif,

Penelitian terhadap sintesis dan karakteristik terhadap zeolit alam maupun
zeolit sintesis, diantaranya menggunakan limbah abu layang yang dilakukan oleh
Jahro (2001). Data hasil penelitian menunjukkan bahwa jenis dan kristalinitas
zeolit hasil sintesis dipengaruh oleh rasio molar Si/Al dan kemurnian abu layang
yang digunakan. Menurut Echiyoga suatu senyawa yang mengandung senyawa
silika-alumina menunjukkan keasaman permukaan yang besar jika dipanaskan
pada suhu diatas 470°C dan dapat meningkatkan derajat kekeristalan serta
menghilangkan bahan- bahan organik. Pemanasan dapat merubah struktur padatan
yang berakibat mengubah sifat kimia dan fisikanya (Trisunaryanti, 1991).
Penelitian serupa juga telah dilakukan oleh Hikam dkk (2001) dimana untuk
memperkaya modernit-A dalam zeolit. Konsentrasi berat rawa-rata sebelum

perlakuan adalah 41,02%, setelah perlakuan konsentrasi modernit-A tertinggi



mencapai 66,45%. Struktur kristalografi tetap sama karena dalam proses tidak ada

reaksi kimia ataupun pemanasan,

2.2 Zeolit Teraktivasi Sebagai Fotokatalis

Dalam reaksi fotokatalitik penting diperlukan luas permukaan katalis
yang dapat diakses oleh senyawa organik dan cahaya. Hal tersebut membutuhkan
katalis dengan luas permukaan yang tinggi dan ukuran pori yang besar, dimana
akan memudahkan transport senyawa organik. Dua hal tersebut membutuhkan
luas permukaan eksternal yang tinggi.

Rutile dan anatase yang cukup stabil keberadaannya dan bisa digunakan
sebagai fotokatalis (Gunlazuardi, 1995). TiO; dengan bentuk kristal anatase dan
rutile, jika dikenai suatu sinar UV dengan A < 385 nm untuk anatase dan A = 405
nm untuk rutile, akan menghasilkan spesies oksidator pada permukaannya. TiO,
merupakan spesies oksidator kuat yang ditunjukkan H" pada permukaannya. Oleh
karenanya TiO, mampu mengoksidasi spesies kimia yang mempunyai potensi
redoks yang lebih kecil.

Penggunaan titanium dioksida murni sebagai fotokatalis telah banyak
diteliti untuk mendegradasi zat warna secara spesifik. Secara fisik, TiO, murni
merupakan padatan berwarna putih yang tidak larut didalam HCl, HNO;
akuaregia, tetapi larut dalam asam sulfat pekat membentuk ion titanium (IIT) Ti**
dan titanium (IV) Ti**. Ion Ti’* berwarna lembayung dan jika berada didalam air
mudah teroksidasi menjadi Ti** yang berwarna. Secara kimiawi, ion Ti*" berada

hanya dalam iar_utan yang bersifat sangat asam (pH < 2,5) dapat terhidrolisis




mula-mula membentuk ion titanil (TiO*") selanjutnya membentuk keseimbangan
dengan Ti(OH),** dan Ti*". Bila keasaman diturunkan (pH > 2,5) membentuk
endapan Ti(OH)s, [TisO4]"" atau TiO;.nH,0 (Cotton et, al. 1999). Ti** dalam
lafutan dengan konsentrasi lebih dari 12 M dapat membentuk trans-['I;i(OH)2Cl4]2'
dan [Ti(OH)(H;O)CL] sedangkan dalam larutan asam klorida (konsentrasi < 12
M) berada dalam bentuk kation polihidroksi [TiOg(OH),,}** (Starte, 1986; Cotton,
dkk. 1999)

Reaksi fotokatalitik yang menggunakan titanium dioksida (TiO,) sebagai
fotokatalis telah menarik perhatian karena dapat diaplikasikan dalam pengolahan
air limbah dan proses penjernihan air. Hal ini disebabkan oleh biaya preparasi
yang relatif murah dan memanfaatkan sinar matahari sebagai sumber radiasinya.
Proses fotokatalis terhadap beberapa jenis bahan-bahan organik yang berada
dalam air akan terdekomposisi menjadi CO,, air dan ion mineral. Fotokatalis
merupakan katalis heterogen yang dapat merubah polutan Qrgam'k didalam air
tanpa pemanasan, tekanan tinggi atau zat kimia aditif lainnya. Pemanfaaatan
fenomena tersebut dapat diaplikasikan didalam air limbah industri tekstil sehingga
dapat mengurtﬁgi polutan yang bersifat racun (toxic) terhadap lingkungan
(Houas, dkk. 2000). TiO, telah banyak diteliti oleh para peneliti didalam reaksi
fotodegradasi senyawa organik seperti fenol, senyawa aromatik dan alkohol. TiO,
dimanfaatkan dalam reaksi fotokatalis karena karakter semikonduktornya, dimana
memiliki energi celah (band gap) yang relatif besar untuk mengoksidasi dan

mereduksi zat lain (Noguira & Jardim, 1933).




Penelitian telah dilakukan oleh Noguira dan Jardim (1933) tentang
aktivitas TiO; murni dalam mendegradasi zat warna (metilen biru) dengan
bantuan sinar fnatahari. Penelitian tersebut melaporkan adanya peningkatan
degradasi zat warna (metilen biru) hingga mencapai 98% dalam v(1aktu 1 jam,
Penelitian serupa juga dilakukan oleh Houas, dkk., (2000) yang menyatakan
bahwa TiO, murni dapat mendegradasi metilen biru pada temperatur kamar yang
akan menghasilkan spesies-spesies seperti CO,, SO,%, NH;* dan NOy". Penelitian
yang mendukung telah dilakukan Lachheb, dkk., (2002) mengenai reaksi
fotokatalis menggunakan TiO, murni yang dibantu radiasi sinar matahari dapat
digunakan sebagai metode penghilangan zat warna (decolorization) dan penawar
zat racun (detoxification). Lachheb, dkk., menyatakan bahwa struktur aromatik
dari suatu zat warna (metilen biru, alizarin, kongo merah, oranye krokein dan
metilen merah) telah berhasil dihilangkan zar warnanya sekaligus dapat
didegradasi menjadi spesies-spesies seperti COy, SO,*, NH," dan NO;".

Berawal dari publikasi Fujishima dan Honda Nature, fenomena
fotokatalisis pada permukaan TiO, dan kemungkinan aplikasi teknologinya
menjadi lahan penelitian yang subur hingga saat ini. Luas jangkauan kemungkinan
aplikasinya meliputi bidang-bidang: diversifikasi energi (fofoelectrochemical
solar cell and water splitting), sintesa kimia organik (fotoelectrosynthesis),
pengolahan limbah (water or gas detoxification and disinfection), pengembangan
metoda analisis (7OC Analyzer, Selective Electrode), bidang kedokteran (anti-
cancer) dan bidang material (self cleaning glass and ceramics). Penelitian aplikasi

fotokatalisis untuk degradasi (mineralisasi) polutan organik mulai banyak menarik
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perhatian komunitas peneliti sejak awal dekade 80’an. Ollies dan groupnya,
dengan memanfaatkan suspensi TiO; dan sinar UV, mendemonstrasikan
bagaimana khlorohidrokarbon didegradasi menjadi karbon dioksid_a dan asam
klorida. Sementara itu, mengawali pemanfaatan efek fotokatalisis dengan TiO,
untuk mematikan mikroorganisme (disinfeksi). Pada mulanya para peneliti
menggunakan TiO, sebagai suspensi dalam air yang diolah. Namun karena
disadari akan timbul kesulitan teknis yang signifikan dalam mengambil kembali
TiO, dari air olahan, kemudian para peneliti mengatasinya dengan TiO, yang
diimobilisasi pada bahan penyangga. Dengan TiO, yang diimobilisasi, disamping
muncul beberapa kelemahan, mempunyai beberapa keunggulan vang penting
(Anonim, 2004).

Penelitian fotokatalisis pada permukaan TiO, berkembang pesat sejak
publikasi Fujisima & Honda mengenai fotoelektrokatalisis pemecahan air pada
elektroda lapisan tipis TiOQ,. Berbagai usaha dilakukan untuk mendapatkan
fotokatalis berefisiensi tinggi, antara lain sintesis nanokristal TiO,, penyisipan
dopan, dan penambahan sensitizer. Dari sisi aplikasi telah dirancang berbagai
bentuk reaktor fotokatalisis untuk degradasi zat organik dalam fase cair maupun
gas. Beberapa faktor akan mempengaruhi aktivitas fotokatalis TiO,, salah saty
yang terpenting adalah bentuk kristalnya. TiO, memiliki tiga macam bentuk
kristal yaitu anatase, rutil dan brukit, namun yang memiliki aktivitas fotokatalis
terbaik adalah anatase. Bentuk kristal anatase diamati terjadi pada pemanasan
TiO, bubuk mulai dari suhu 120° C dan mencapai sempurna pada 500° C,

Menurut Ollis dan Elkabi pada suhu 700° C mulai terbentuk kristal rutil dan
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terjadi penurunan luas permukaan serta pelemahan aktivitas fotokatalis secara
drastis. Menurut Nursiah kalsinasi yang paling baik adalah pada 550° C selama 30
menit (Tjahjanto dan Gunlazuardi, 2001).

Beberapa penelitian mengungkapkan bahwa larutan perkusor TiO; yang
dilapisi pada sampel gelas preparat dan dikalsinasi pada suhu 550°C akan
menghasilkan bentuk kristal anatase dengan penampang lapisan TiO, tampak
padat dan kurang berpori, sebagaimana yang dilaporkan Tjahjanto dan

Gunlazuardi (2001).




BAB III

DASAR TEORI

3.1 Zeolit

Mineral zeolit didefinisikan sebagai mineral alumina silikat hidrat dengan
karakteristik yang khusus. Mineral ini ditemukan pertama kali oleh ahli mineral
Swedia bernama Cronsted pada tahun 1756. Nama zeolit diambil dari bahasa
Yunani yang berarti batu didih, karena mineral ini mempunyai sifat mendidih

“ketika dipanaskan (Alim, 2000). Para ahli mineralogi memperkirakan bahwa
zeolit alam té}ibentuk dari larva gunung berapi yang membeku menjadi batuan
vulkanik, membentuk sedimen-sedimen dan bahan metamorfosa yang selanjutnya
mengalami pelapukan karena pengaruh panas dan dingin membentuk mineral
zeolit (Barrer, 1982).

Pada tahun 1954 zeolit diklasifikasi sebagai golongan mineral tersendiri,
yang saat itu dikenal sebagai molecular sieve materials. Pada tahun 1984 Joseph
V. Smith ahli kristalografi Amerika Serikat mendefinisikan zeolit sebagai :

"A zeolite is an aluminosilicate with a Jramework structure enclosing cavities
occupied by large ions and water molecules, both of which have considerable
Jreedom of movement, permitting ion-exchange and reversible dehydration”,

Deﬁgan demikian, zeolit merupakan mineral yang terdiri dari kristal alumino
silikat terhidrasi yang mengandung kation alkali atau alkali tanah dalam kerangka

tiga dimensi. Ion-ion logam tersebut dapat diganti oleh kation lain tanpa merusak

struktur zeolit dan dapat menyerap air secara reversibel (Last, 2003).

12
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Zeolit dapat diklasifikasikan atas dua macam, yaitu: zeolit alam dan zeolit
sintesis. Zeolit alam ditemukan sebagai batuan tufa yang bercampur mineral-
mineral lain dengan komposisi yang sangat beragam. Zeolit sintesis dapat
diproduksi antara lain dengan proses hidrogel dan konversi. Pada proses hidrogen
sebagai bahan dasar digunakan natrium silikat, natrium aluminat dan natrium
hidroksida, sedangkan pada prosesb konversi digunakan bahan dasar lempung
kaolin. Reaksi konversi kaolin menjadi zeolit sebagai berikut:

Al,S1,05(0H), ssoc | ALSL,O; + 2H,0
Kaolin meta kaolin
3ALSi,0, loso'e o SizAlgOy3 + 4810,

Meta kaolin mulit kristobalit

3.1.1 Struktur dan Komposisi Zeolit

Satuan pembangun dasar zeolit adalah tetrahedra  SiQ, dan AlQ,.
Tetrahedra yang berdekatan terikat pada sudut-sudutnya melalui atom oksigen
yang menghasilkan makromolekul anorganik dengan struktur tiga dimensi dengan
saluran-saluran berdimensi 0,2 sampai dengan 1 nm (mikropori). Di dalam
saluran-saluran tersebut terdapat molekul-molekul air dengan kation-kation kecil
yang bersifat mengkompensasi muatan negatif kerangka (Alim, 2000).

Zeolit biasanya ditulis dengan rumus kimia oksida atauy berdasarkan satuan
sel kristal sebagai berikut:

Mz/,,O A1203 a SlOz b HzO atau Mc/n {(AlOg)C(SlOz)d} b H20
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Dimana n adalah valensi logam, a dan b adalah molekul silikat dan air, ¢ dan d
adalah jumlah tetrahedral alumina dan silika. Rasio d/c atau SiO,/AlO, bervariasi
dari 1-5. Zeolit tidak dapat diidentifikasi hanya berdasarkan analisa komposisi
kimianya saja, melainkan harus dianalisa strukturnya (Last, 2003).

Dari rumus struktur itu menunjukkan bahwa zeolit terdiri dari kation-
kation yang bersifat dapat dipertukarkan dan menetralkan muatan kerangka
alumina-silika dan molekul-molekul air dalam rongga-rongganya. Kerangka
struktur zeolit merupakan kristal tetra hedral dari atom-atom oksigen dengan
silikon (SiO4)* atau oksigen dengan aluminium (AlO,)”". Tetrahedral-tetrahedral
tersebut satu dengan lainnya membentuk kerangka tiga dimensi, dengan atom
oksigen sebagai penghubung antara tetrahedral satu dengan tetrahedral yang lain.
(Alim, 2000). Menurut Last (2003) struktur kristal zeolit dimana semua atom Si
dan Al dalam bentuk tetrahedral disebut Unit Bangun Primer, sebagaimana

terlihat pada Gambar 1.

Gambear 1. Tetrahedral alumina dan silika pada struktur zeolit

Pada struktur zeolit, semua atom Al dalam bentuk tertahedral sehingga atom Al
akan bermuatan negatif karena berkoordinasi dengan 4 atom oksigen dan selalu
dinetralkan oleh kation alkali atau alkali tanah untuk mencapai senyawa yang

stabil.
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3.1.2 Sifat-Sifat Umum Zeolit

Zeolit mempunyai struktur berongga dan biasanya rongga ini diisi oleh air
dan kation yang bisa dipertukarkan dan memiliki ukuran pori tertentu. Olek
karena itu zeolit dapat dimanfaatkan sebagai penyaring molekuler, ;.x:nukar ion,
penyerap bahan dan katalisator.

Sifat-sifat zeolit dapat diterangkan sebagai berikut:
a. Dehidrasi

Sifat dehidrasi pada zeolit akan berpengaruh terhadap sifat adsorsinya.
Zeolit dapat melepaskan molekul air dari rongga utama dan akan efektif
berinteraksi dengan molekul yang akan diadsorbsi. Jumlah molekul air sesuai
dengan jumlah pori-pori atau volume ruang hampa yang akan terbentuk bila unit
sel kristal zeolit tersebut dipanaskan (Suryawan, 1997).

Dehidrasi dapat berfungsi untuk mempertinggi aktivitas zeolit sebagai
adsorben, Seteléh proses hidrasi kation-kation pada permukaan zeolit akan
terlindungi sehingga medan listrik diperluas sampai kedalam rongga utama dan
akan bergabung (berinteraksi dengan spesies yang diserap). Zeolit ini mampu
memisahkan molekul-molekul berdasarkan pada ukuran dan konfigurasi molekul,
disamping zeolit juga merupakan material penyerap yang memiliki momen dipole
permanent dan interaksi lainnya.

Misal perpindahan ion Na* pada zeolit ZK-5 dapat terjadi bila kristal yang
akan didehidrasi dipanaskan pada suhu 150°C. Dimana kontur kerapatan elektron
terlihat berada pada suhu kamar dan pemanasan pada suhu 150°C (Suryawan,

1997).
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b. Adsorpsi

Proses adsorbsi merupakan suatu proses masuknya molekul gas atau laru
tan adsorbat kedalam suatu padatan adsorben. Zat padat dapat digunakan sebagai
adsorben bila mempunyai struktur yang berpori atau berongga atéu kerangka
struktural senyawa padatan tersebut memiliki sisi aktif yang mampu berinteraksi
dengan adsorbat. Zeolit yang mempunyai struktur berpori atau berongga dan
memiliki sisi aktif dapat digunakan sebagai adsorben.

Dalam keadaan normal ruang hampa pada kristal zeolit terisi oleh molekul
H,O bebas yang berada di sekitar kation. Bila kristal zeoiit dipanaskan pada suhu
300-400°C mal;é air tersebut akan keluar sehingga zeolit dapat berfungsi sebagai
penyerap gas dan cairan (Suryawan, 1997).

Ukuran pori yang bervariasi mulai dari 2,3A untuk jenis sodalit sampai
10A jenis VP-1-5 dapat menunjukkan bahwa zeolit merupakan penyerap molekul
tertentu yang dapat digunakan sebagai penyaring yang cukup selektif. Zeolit
mempunyai ruang hampa dengan ukuran yang cukup besar dengan ukuran garis
tengah yang bervariasi antara 2-8 A, sehingga dapat digunakan sebagai penyerap
gas atau zat lain dari dalam campuran. Volume dan ukuran garis tengah ruang
hampa dalam kisi-kisi kristal ini yang menjadi dasar kemampuan zeolit sebagai
penyaring molekul. Dimana molekul yang mempunyai ukuran yang lebih kecil
dari ukuran pori akan lblos, sedangkan molekul dengan ukuran yang lebih besar
dari ukuran pori zeolit akan tertinggal.

Proses adsorbsi oleh zeolit terjadi karena terjebaknya molekul adsorbat

dalam rongga zeolit yang berukuran tepat untuk memerangkap molekul adsorbat.
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Mekanisme adsorbsi dimulai dengan bergeraknya spesies adsorbat dari larutan
menuju permukaan luas partikel zeolit. Adsorbat tersebut masuk kedalam rongga-
rongga pada permukaan zeolit yang berukuran tepat untuk menerangkap adsorbat.

Sifat adsbrbsi dan difusi dari zeolit sangat dipengaruhi oleh ukuran rongga
dan saluran dari zeolit. Kapasitas adsorpsi pada zeolit berhubungan langsung
dengan tempat-tempat yang bebas atau volume yang kosong. Lebih dari 50%
volume intra kristalin VP1-5 dapat ditempati oleh air dan volume ini dapat diganti
oleh molekul-molekul maupun ion-ion lain. Selektivitas zeoiit terbadap ukuran
molekul tertentu dapat disesuaikan dengan jalan: penukar kation, dekationisasi,
dealuminasi, secara hidrotermal dan perubahan perbandingan kadar Si dan Al

(Suryawan, 1997).

¢. Penukar ion

Pertukaran ion di dalam bahan berpori didefinisikan sebagai adanya
kation-kation dalam bahan tersebut yang dapat dipertukarkan dengan kation dari
larutan lain. Reaksi pertukaran ion pada zeolit terjadi apabila kation-kation yang
awalnya berada dalam sistem berpori dalam kristal digantikan ion-ion lainnya dari
larutan. Larutan dan zeolit selanjutnya mencapai kesetimbangan sebagai berikut :

ZaByb  + ZbAwa +—— ZaByb + ZbAga

Dengan zeolit Za dan Zb merupakan muatan 'kation A dan B yang
dipertukarakan, z dan s merupakan singkatan dari zeolit dan larutan. Menurut
Mumpton pertukaran ini tidak sempurna bila tidak digunakan larutan yang sangat

berlebihan atau temperatur sistem tidak dinaikkan untuk memaksa
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kesetimbangan ke kanan. Kecenderugan zeolit terhadap suatu ion dapat
ditunjukkan oleh koefisien selektivitas, K dengan

AzBs
2As

K = untuk Za =Zb = 1

Harga K bergantung pada konsentrasi total larutan, temperatur , fraksi ekivalen A.

Variasi koefisien selektivitas dipengaruhi secara kuat oleh komposisi
larutan sebagai akibat pembentukan ion kompleks. Bila dilihat pertukaran pada
larutan encer, koefisien selektivitas untuk sebagian besar tidak bergantung pada
konsentrasi larutan luar tetapi pengenceran mengakibatkan pengurangan
selektivitas. Dengan naiknya konsentrasi, ion-ion yang akan saling bertukaran
akan menurun (Khopkar, 1990).

Kemampuan pertukaran ion (adakalanya dengan istilah kemampuan
penyerapan ion atau sorpsi) zeolit merupakan parameter utama dalam menentukan
kualitas zeolit yang akan digunakan, biasanya dikenal sebagai KTK (kemampuan
tukar kation). KTK adalah jumlah meq ion logam yang dapat diserap maksimum
oleh 1 g zeolit dalam kondisi kesetimbangan. Kemampuan tukar kation (KTK)
dari zeolit bervariasi dari 1,5 sampai 6 meq/g. Nilai KTK zeolit ini banyak
tergantung pada jumlah atom Al dalam struktur zeolit, yang jauh lebih tinggi
dibandingkan dengan KTK batuan lempung, seperti kaolinit (0,03-015 meq/g),
bentonit (0,80-1,50 meq/g) dan vermikulit (1-1,50 meq/g) (Las, 2003). Kapasitas
pertukaran ion sangat ditentukan oleh komposisi pengemban atau jenis
pengemban, pH larutan dan pelarut logam serta kondisi proses yang digunakan

8

(Last, 2003).
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d. Kestabilan Termal Zeolit

Perubahan struktur zeolit menjadi material non zeolit dapat dosebabkan
karena zeolit tersebut kehilangan air. Hal ini dapat terjadi pada selang temperatur
tertentu. Misalnya zeolit dengan stabilitas yang rendah yaitu paulingite dan
phollipsite, yang mana rekristalisasi menjadi fase baru sekitar temperature 250°C,
sedangkan angiéite AX dan Z.Y stabil pada temperatur 700°C dan modernite
stabil pada temperature sekitar 800-900°C. Berikut tabel tentang klasifikasi
beberapa zeolit berdasarkan temperatur. Suatu zeolit mempunyai kestabilan panas
yang tinggi akan menghasilkan kokas sehingga akan mudah diregenerasi kembali,

ini mengakibatkan zeolit mempunyai umur pakai yang relatif panjang (Dyer,

1988)
Tabel 1. Kesetabilan Temperatur Beberapa Zeolit
Selang Temperatur Zeolit
Kestabilan (°)
<250 Hormotom, Phillipsit, Pangulingit, Henlandit.
250-400 Gismondin, Yugawarasit, Stilbit, Brewstrerite, Stellerite.
400-600 Laumonite, Faujasit, Natrolit,Seolecit, Mesolit, Thomsonit,
Gonnardite, Edingtonite.
> 600 Analsite, Erionite, Wairakit, Omega, Mazzite, Offretit,
Charbasit, Mordenite, Klipnotilolit, Bikitait, A, X, Y, L,
ZSM-5
3.1.3 Aplikasi Zeolit

Zeolit mempunyai kegunaan bermacam ragam, seperti pemantap tanah
dibidang pertanian, penjernih air, penjernih limbah, pakan ternak, dll. Untuk lebih

jelas pemanfaatan zeolit adalah sebagai berikut:
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1. Bidang pertanian dan perkebunan

Berdasarkan kepada Kapasitas Pertukaran Kation dan retensivitas
terhadap air yang tinggi, zeolit sekarang ini telah banyak digunakan untuk
memperbaiki sifat tanah, terutama tanah yang banyak mengandung pasir
(kandungan lempung sedikit) dan tanah podzolik. Fungsi zeolit disini adalah
sebagai bahan pemantap tanah (soil conditioner) , yaitu sebagai pembawah pupuk
(fertilizer carrier), pengontrol pelepasan ion NH," dan K* (slow release fertilizer)
dan sebagai pengontrol cadangan air.
2. Bidang Peternakan

Dalam bidang ini , zeolit telah digunakan secara komersial terutama di
negara-negara Eropa dan Jepang. Di Indonesia Zeolit telah digunakan sebagai
imbuh makanan ternak domba dan sapi hingga sekarang ini masih dalam tahap
penelitian. Penggunaan Zeolit dalaﬁl bidang peternakan didasarkan kepada dua
sifat zeolit yang penting, yaitu:

a. Kapasitas pengikat ion NH," yang berasal dari ammonia sangat besar.
b. Afinitas zeolit terhadap ion-ion yang bersifat racun.

3. Bidang Perikanan

Zeolit berfungsi sebagai pengontrol kandungan ion NH," didalam air.
Pada umumnya ion ini berasal dari kotoran ikan dan sisa-sisa makanan yang telah
membusuk. Dengan pemberian zeolit, pada ruangan yang sama jumlah ikan yang
dapat dipelihara lebih banyak. Sebagai contoh , ikan salmon sekitar 30.000 ekor
dapat dipelihara dalam suatu kobongan disungai yang kandungan ion NH," tetap

terkontrol pada 0,05 ppm dengan pemberian zeolit setiap 6-8 hari.
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4. Pemanfaatan Zeolit dalam bidang Tambak udang

Tambak yang memakai zeolit memberikan hasil nilai kelangsungan hidup
udang yang jauh lebih baik dari pada yang tidak memakai zeolit. Tambak yang
tidak memakai zeolit mempunyai nilai kelangsungan hidup hany.a 329 % ,
sedangkan tambak yang memakai zeolit 12 ppm mempunyai nilai 90,1% dan
tambak yang memakai zeolit yang disesuaikan dengan pertumbuhan berat badan
udang, mempunyai nilai kelangsungén hidup 78,3%.
5. Bidang pengolahan air

Tahapan proses pengolahan air meliputi proses netralisasi , flokulasi
/koagulasi, sedimentasi , dan filtrasi. Dalam pengolahan air , zeolit digunakan
dalam tahap tersier , yakni untuk mengolah air yang sudah jermih dengan
kandungan logam berat yang tidak terlalu tinggi.
6. Bidang pengolahan limbah

Zeolit yang telah diaktifkan mampu meredam / menurunkan kandungan
logam Fe , Mn, Zn, dan Pb yang terdapat dalam air tanah . Selain itu juga mampu

menurunkan kandungan amoniak dalam air buangan.

3.2 Titanium

Titanium relatif melimpah dalam kulit bumi (0,6%). Titanium lebih ringan
daripada logam lain yang sifat-sifat mekanik dan termalnya serupa, dan luar biasa
tahan terhadap korosi. Ia digunakan dalam mesin turbin dan zat kimia industri,
pesawat terbang serta peralatan kelautan. la tidak diserang oleh asam dan basa

lemah. Titanium mempunyai struktur elektron 3d*4s”. Energi untuk mengeluarkan
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empat elektron begitu besar, sehingga Ti*" tidak bisa ada dan senyawaan titanium

(IV) adalah kovalen (Cotton dkk, 1989). Titanium tertraklorida merupakan cairan

yang tidak berwarna (titik didih 136°C) mempunyai bau menusuk, berasap dengan

kuat dalam udara basah dan terhidrolisis secara kuat tetapi tidak keras oleh air.
TiCly + 2H,0 : TiO, + 4HCI

Dengan kurangnya air, atau pada penambahan TiCls kepada larutan aqua HCI,

terbentuk spesies-spesies yang terhidrolisis sebagian.

Titanium oksida mempunyai tiga bentuk kristal yaitu rutile, anatase dan
brookite semuanya berada dialam. Dioksidanya yang dalam jumlah besar
digunakan sebagai pigmen putih dalam cat dibuat melalui oksidasi TiCl; dalam
fase uap dengan oksigen. Endapan yang diperoleh melalui penambahan OH"
kepada larutan Ti*" paling baik dianggap sebagai TiO, hidrat, bukan hidroksida

sejati. Materi ini bersifat amfoter dan larut dalam NaOH pekat (Cotton dkk, 1989).

(a) (b) ©
Gambar 2 : Struktur kristal TiO, (a) rutile (b) anatase dan (c) brookite

Dari gambar diatas tampak jelas perbedaan kedua struktur yang berakibat pada

perbedaan masa jenis, luas permukaan dan sisi aktifnya. Perbedaan struktur kristal
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tersebut juga mengakibatkan perbedaan tingkat energi struktur pita elektroniknya.
Tingkat energi hasil hibridisasi yang berasal dari kulit 3d titanium bertindak
sebagai pita konduksi, sedangkan tingkat energi hasil hibridisasi dari kulit 2p

oksigen bertindak sebagai pita valensi (Gunlazuardi, 2001).

3.3 Fotokatalis

Fotokatalis adalah zat yang mempercepat reaksi dengan bantuan cahaya.
Reaksi fotokatalis dikembangkan berkaitan dengan fenomena fotokatalis pada
makhluk hidup yaitu proses fotosintesis. Reaksi fotokatalis dikembangkan dalam
kimia berkaitan dengan beberapa reaksi yang dapat dipacu dengan reaksi oksidasi
reduksi salah satunya adalah reksi fotodegradasi. Reaksi fotodegradasi adalah
sebutan untuk reaksi peruraian suatu senyawa pada permukaan semikonduktor
dengan bantuan sinar matahari foton. Selain oleh karakter fisika fotokatalis,
keberhasilan proses fotodegradasi ditentukan oleh beberapa faktor meliputi tipe,
bentuk dan praperlakuan semikonduktor, jenis sumber radiasi dan intensitas
radiasi, konsentrasi reaktan dan temperatur, pH suspensi serta konsentrasi katalis.
Pada fotodegradasi logam berat dalam sistem air, faktor lain yang mempengaruhi
adalah potensial elektroda logam.

Mekanisme yang menggambarkan efek fotokataiitik dari TiO, dapat

diamati pada gambar 3 (Hoffman dkk., 1995).
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oksidator
oksidator-

reduktor+
coz2 ,Hzo + Cl-

reduktor

Gambar 3. Mekanisme Fotokatalitik

Gambar 3 menggambarkan tahapan utama makanisme fotokatalitik yang

meliputi:

1.

Pembentukan pembawa muatan oleh foton: jika suatu semikonduktor
fotokatalis dikenai suatu energi foton hv, maka elektron pada pita valensi akan
tereksitasi kedalam pita konduksi (e ) sambil meninggalkan lubang (hole)
pada pita valensi (hyy ).

Rekombinasi pembawa muatan: elektron pada pita konduksi (ec,") dan lubang
pada pita valensi (hole) akan bergabung dan menghasilkan energi panas.
Inisiasi reaksi oksidasi oleh lubang pada pita valensi (h,,'): yang akan
bereaksi dengan substrat atau reduktor.

Inisiasi reaksi reduksi oleh elektron pada pita konduksi (es): yang akan
bereaksi dengan oksidator, yaitu oksigen.

Reaksi fotoreduksi terkatalis dan reaksi termal lanjutan (reaksi dengan oksigen
aktif) akan menghasilkan gas CO, atau zat-zat mineral.

Penjebakan (trapping) elektron pada pita konduksi (e.-) ke dalam ikatan

Dangling pada permukaan membentuk Ti (III).
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7. Penjebakan (trapping) lubang pada pita valensi (hy,"” ke dalam gugus titanol
pada permukaan,

Kemampuan suatu semikonduktor sebagai fotokatalis ditunjukkan oleh
harga Eg. Harga Eg yang semakin besar menunjukkan fotoaktivitas yaﬁg makin
tinggi. Harga Eg akan semakin meningkat seiring dengan semakin turunnya
ukuran partikel (Brush, 1984).

Beberapa penelitian mengungkap bahwa dispersi logam semikonduktor
pada padatan pengemban menghasilkan kinerja yang lebih baik diantaranya
dilaporkan Canizares dkk (1999). Dispersi meliputi pilarisasi oksida logam pada
struktur lempung sehingga dihasilkan luas permukaan katalis yang besar dan
efektifitas efek semikonduktor yang meningkat. Pengembangan teknik dispersi

oksida logam pada bahan material sangat diperlukan untuk kepentingan tersebut.

3.4 Metilen Biru

Metilen biru menurut Merck Indeks (Strecher, dkk., 1968) merupakan
senyawa yang berwarna hijau kehitaman, memiliki absorbsi maksimum pada
panjang gelombang 678,6093 A. Satu gram metilen biru terlarut dalam 25 mL air,
sekitar 65 mL alkohol, senyawa ini berbentuk padatan dalam kloroform. Metilen
biru akan membentuk garam rangkap dengan garam-garam anorganik.
Penggunaanya adalah sebagai pewarna pada bidang bakteriologi serta sebagai
reagen beberapa senyawa kimia, pada identifikasi campuran digunakan sebagai

indikator oksidasi-reduksi.
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Penggunaan pada bidang kesehatan, metilen biru digunakan sebagai
antiseptik, agen antimethemoglobin dan juga sebagai penangkal racun sianida.

Struktur dari metilen biru dapat ditunjukkan pada gambar 4.

/
| al
(H3C)aN RN \s/‘ S
+

\ =~
N(CHa),

Gambar 4, Struktur metilen biru

3.5 Karakterisasi Zeolit
3.3.1 Metode Difraksi Sinar-X
Metode spektrometri sinar X, yaitu: metode analisis yang didasarkan pada
interaksi antara materi dengan radiasi elektromagnetik sinar-X. Difraksi sinar-X
merupakan salah satu jenis spektroskopi sinar-X. Dasar analisis metode difraksi
sinar-X adalah pengukuran radiasi sinar-X yang terdifraksi oleh btdang kristal.
Sinar-X merupakan radiasi elektromagnetik dengan panjang gelombang
0,5-2,5 A dan energi sebesar 107 V. Hanya dapat digunakan untuk menganalisis
padatan kristal (Wahyuni, 2003). Difraksi sinar-X merupakan alat analisis utama
dalam mengidentifikasi zat atau material padatan seperti zeolit maupun lempung.
Hampir setiap kristal mempunyai jarak antar atom atau Jarak bidang kristal yang

ukurannya hampir sama dengan panj ang gelombang sinar-X (Tan, 1982).
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Jika seberkas elektron ditembakkan pada logam target oleh energi
potensial yang tinggi maka elektron pada kulit atom yang terdalam akan terlempar
keluar sehingga terjadi kekosongan. Kekosongan ini akan diisi oleh elektron pada
kulit yang lebih luar sambil memancarkan energi yang disebut sinar-X. Spektrum

sinar-X terdiri dari spektrum kontinyu dan diskrit (Wahyuni, 2003).

Gambar 5. Difraksi X-Ray
Menurut hipotesis Laue : jika sinar-X dengan panjang gelombang yang
sebanding jarak antara bidang kristal (d) maka akan didifraksi oleh bidang kristal
tersebut. Untuk memperoleh suatu difraksi, sinar-X yang dipantulkan oleh atom-
atom dalam kristal harus dikuatkan pada suatu arah tertentu. Penguatan pada
sinar-X dipantulkan menjadi kuantitatif bila hukum Bragg dipatuhi. Hukum Bragg
dapat didefinisikan sebagai berikut : (West, 1984)
nA=2dsin0

dimana : d = jarak antara bidang atom dalam kristal (A)

A = panjang gelombang (nm)

8 = sudut pantul difraksi (°)

n = tingkat difraksi
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Komponen-komponen pokok dari alat difraksi sinar-X meliputi: (1)
Tabung reaksi yang merupakan tempat produksi sinar-X. (2) Goniometer yang
bergerak memutar selama alat dioperasikan, (3) Tempat sampel, (4) Detektor gas,
berisi gas yang sensitif terhadap sinar-X, katoda dan anoda. 5) Rec.order untuk
menampilkan keluaran yang berupa pola difraksi atau difatogram (Wahyuni,
2003).

Metode difraksi sinar-X serbuk (X-RD) merupakan metode penting bagi
karakterisasi k'ualitatif dan kuantitatif zeolit. Alasan yang melatarbelakangi antara
lain :

1. Teknik ini sangat sederhana dan zeolit terutama terdapat sebagai kristal-
kristal kecil sehingga teknik kristal tunggal tidak dapat diterapkan.

2. Metode ini memberikan informasi penataan Jangkauan panjang kemurnian
fasa, perubahan-perubahan parameter kisi dengan perubahan komposisi.

3. Metode ini memungkinkan untuk mendapatkan efek orientasi yang lebih
diinginkan, patron-patron  difraksi indeks sama baiknya untuk
mengevaluasi efek latar dan pelebaran garis.

Patron X-RD merupakan plot intensitas berkas terdifraksi yang menyatakan
indeks Miller (hkl) sebagai fungsi 20. Zeolit merupakan mikro kristal dan X-RD

hanya bermanfaat jika serbuk merupakan kristal.

3.3.2 Analisis Luas Pemukaan dengan BET
Sifat permukaan zat padat berpori sangat erat kaitannya dengan

kemampuan suatu padatan sebagai katalis atau sebagai adsorben. Pengukuran
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sifat-sifat permukaan padatan berpori merupakan bagian yang sangat penting pada
setiap karakteﬁéasi padatan,

Metode yang digunakan untuk menentukan luas permuke}an material
berpori adalah kurva jumlah gas yang diadsorb pada permukaan padatan sebagai
fungsi tekanan gas pada T tetap, sehingga sering disebut dengan adsorbsi
isotermis, Persamaan adsorbsi isotermis yang sering digunakan pada permukaan
padatan adalah persamaan yang diusulkan oleh Brunauer, Emmet dan Teller
(BET).

Menurut teori BET molekul-molekul paling atas dari susunan molekul
teradsorbsi berada dalam keadaan kesetimbangan dinamis dengan uap. Oleh
karena itu lokasi sesungguhnya dari bagian permukaan yang tertutupi oleh satu,
dua atau lebih lapisan adsorbat dapat bervariasi tetapi molekul dari tiap lapisan
dapat dianggap konstan. Persamaan BET dapat dirumuskan sebagai berikut :

1 I
W(Po/P) WmC  WmC

(P/Po)

dimana: W = berat gas teradsorbsi pada tekanan relatif P/P° (garam)
Wm= berat adsorbat pada lapisan tunggal (gram)
C =konstanta BET
P® = tekanan uap jenuh adsorbsi (mmHg)

P =tekanan gas (mmHg)

3.3.3 Metode Analisis Pengaktifan Netron (APN)
Analisis kimia untuk menentukan jumlah kandungan Ti yang terdapat

dalam zeolit terpilar dengan menggunakan metode Analisis Pengaktifan Neutron
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(APN) yang merupakan analisis unsur yang didasarkan pada pengukuran aktivitas
imbas yang terbentuk bila sampel disinari neutron dalam reaktor inti. Berdasarkan
keaktifan imbas dinyatakan dalam persamaan berikut (Simpen, 2001) :
At = Age 0BVT |

dimana: At = akﬁvitas imbas pada saat pengukuran (cacah / detik)

A, = aktivitas imbas pada nuklida radioaktif saat radiasi (cacah / detik)

t = waktu radiasi (detik)

T = waktu paro nuklida radioaktif hasil radiasi (detik)

Aktivitas imbas (A) sebanding dengan jumlah unsur yang ada dan tidak
tergantung pada keadaan kimia unsur tersebut. Untuk memudahkan perhitungan
maka sampel disinari pada kondisi dan waktu yang sama dengan standar yang
mengandung sejumlah unsur yang hendak ditentukan dalam jumlah yang telah
diketahui dengan pasti. Untuk satu inti yang sama maka besarnya aktivitas imbas
(A) yang terbentuk sebanding dengan berat unsur dalam sampel. Analisis
pengaktifan neutron mewakili keunggulan yang sangat menonjol dimana teknik
ini dapat digunakan untuk analisis unsur dalam konsentrasi yang sangat rendah,
selektifitas yang tinggi dan bebas dari kontaminan laboratorium (Simpen, 2001).

Sampel yang diradiasi menghasilkan sinar gamma yang mengenai detektor
pulsa. Pulsa yang diperoleh kemudian diproses secara elektronik dalam
serangkaian alat-alat spektrometer gamma. Pulsa-pulsa tersebut akan dipilah-pilah
sesuai dengan tingginya. Pulsa dengan tinggi tertentu akan dicatat cacahnya dalam

saluran dengan nomer saluran tertentu dan hasil pencacahan akan akan terlihat

pada layar penganalisis saluran. Puncak spektra yang dihasilkan dicatat, kemudian
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dihitung dengan metode kuantitatif komperatif. Untuk menghitung kandungan Ti

yang ada pada sampel digunakan persamaan

Ke = pstsampel)
Cps(standar)

dimana: Kc = kadar sampel (% b/b)
Ks = Kadar standar (% b/b)
Cps sampel = laju cacah sampel yang dianalisis (cacah perdetik)

Cps standar = laju cacah standar (cacah per detik)

3.6 Uji Aktivitas dengan Spektrometri UV-Visible

Spektrofotometri adalah salah satu cabang analisis instrumental yang
membahas segala sesuatu tentang interaksi sinar dan molekul. Analisis
spektrofotometri adalah suatu metode kimia berdasarkan pengukuran seberapa
banyak energii.,ryang diabsorbsi oleh suatu zat sebagai fungsi panjang gelombang,
Panjang gelombang untuk sinar UV adalah 190 - 380 nm dan sinar tampak adalah
380 - 780 nm.

Spektrofotometer UV-Vis adalah alat dari spektrofotometri UV-Vis,
Spektrofotometer UV-Vis merupakan spektrofotometer yang dapat digunakan
untuk mengukur serapan cahaya baik di daerah UV maupun di daerah sinar
tampak. Jumlah cahaya yang diserap oleh suatu zat dalam larutan sebanding
dengan konsentrasi zat dalam larutannya. Hubungan antara serapan cahaya
dengan konsentrasi zat dalam larutan dinyatakan oleh persamaan Lambert-Beer

berikut ini (Khopkar, 2002)
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v

A =-LogT=abc
dimana: A = absorbansi
T = transmitansi (%)
a = absorbtivitas molar (Lcm™. mol'l)
b = tebal kuvet (cm)
¢ = konsentrasi zat yang menyerap sinar (mol/L)

Penentuan konsentrasi suatu senyawa dengan spekirofotometer,
dilakukan dengan membandingkan kekuatan serapan cahaya oleh larutan contoh
terhadap larutan standar yang telah diketahui konsentrasinya. Terdapat dua cara
penentuan konsentrasi suatu zat dalam contoh yaitu cara kurva kalibrasi dan cara
standar adisi. Pada cara yang pertama dibuat terlebih dahulu sederetan larutan
standar, diukur serapannya, kemudian dibuat kurva kalibrasi antara konsentrasi
terhadap serapan. Konsentrasi zat dalam contoh dapat ditentukan dengan
mengukur serapannya kemudian ditentukan konsentrasinya dengan menggunakan
kurva kalibrasi. Cara yang kedua dilakukan dengan menambahkan sejumlah
larutan contoh yang sama ke dalam larutan standar (Sastrohamidjojo, 2001).

Diagram sederhana spektrofotometri UV-Visible adalah sebagai berikut :

Sumber Mono- Sel Detektor Recorder
» kromator — Penyerap > atau
Pencatat

Gambar 6. Diagram spektrofotometri UV-Visible (Sastrohamidjojo, 2001)
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3.7 Hipotesis
Berdasarkan telaah pustaka dan didukung oleh beberapa teoti, maka dapat
ditarik suatu hipotesis sebagai berikut :

1. Semakin tinggi konsentrasi Ti maka semakin luas. permukaan
padatan dengan rerata pori semakin kecil dan semakin banyak
kandungan Ti dalam zeolit.

2. Semakin tinggi konsentrasi oksida Ti (IV) yang teremban dalam
zeolit maka jumlah metilen biru yang terdegradasi semakin

meningkat.




BAB IV

METODE PENELITIAN

4.1 Alat dan Bahan

Alat yang digunakan meliputi :

a.

b.

Analisis Pengaktifan Neutron

Surface area analyzer NOVA 1000

Spektrofotometri UV-Visible merek HITACHI U 2010
X-Ray Diffraction (XRD) merek Shimadzu XRD 6000
Lampu UV dengan panjang gelombang 366 nm

Alat kalsinasi

Seperangkat alat gelas

pH Universal Indikator

Kertas Saring Whattman 40

Timbaﬁgan

Oven

Bahan yang digunakan meliputi :

. Zeolit alam asal wonosari

. TiClsbuatan E. Merck

_ HCl buatan E. Merk

~ Metilen biru buatan E. Merck

. Aquades buatan laboratorium kimia analitik UGM
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4.2 Cara Kerja

Penelitian ini dilakukan dengan metoda pertukaran ion, yaitu dengan
menggunakan larutan TiCl,. Sebelum proses pertukaran ion logam terhadap
zeolit, terlebih dahulu dilakukan karakterisasi zeolit. Karakterisasi zeolit
ditentukan dengan pengukuran luas permukaan spesifik dan kristalinitas.
4.2.1 Preparasi Sampel

Preparasi dilakukan dengan cara pencucian sampel zeolit menggunakan
aquadest, kemudian dikeringkan dalam oven pada temperatur 120°C,
4.2.2 Pertukarzin Ion

Langkah awal pertukaran ion pada zeolit adalah pembuatan larutan
oligomer titan sebanyak 100 mL dengan hidrolisis garam TiCly dengan bantuan
asam klorida (HCI)'3 M sebanyak 20mL. Kemudian dilakukan pengadukan
selama 5 hari. Ti-zeolit dibuat dengan cara mencampurkan larutan oligomer titan
dengan zeolit alam hasil preparasi sebanyak 25 gram sedikit demi sedikit dan
pengadukan menggunakan stirer selama 24 jam. Pada tahapan ini akan dilakukan
variasi konsentrasi logam Ti. Zeolit yang telah diaktivasi ini diberi kode antara
lain: TiO,-Z1 (zeolit yang mengandung TiCl, 0,1 M), TiO,-Z2 (zeolit yang
mengandung TiCl, 0,2 M) dan TiO,-Z4 (zeolit yang mengandung TiCl, 0,4 M),
Proses pertukaran ion dilanjutkan dengan penyaringan dan pencucian dengan
aquadest hingga netral dan bebas dari ion klorida (CI'). lon klorida dideteksi
dengan cara meneteskan larutan AgNO;. Pencucian dilakukan sampai kristal
zeolit menunjukkan test negatif terhadap AgNO, yaitu tidak terbentuk lagi

endapan putih AgCl. Zeolit yang diperoleh disaring dan dikeringkan dalam oven,




36

Sampel Ti-zeolit yang telah kering dikalsinasi pada temperatur 400°C dengan
aliran gas O, selama 4 jam dan gas N, selama 2 jam. Hasil preparasi ini kemudian
disebut TiO,-zeolit.
4.2.3 Karakterisasi Katalis Hasil Siutesis

Katalis hasil sintesis diamati parameter fisiknya meliputi besarnya
kristalinitas padatan menggunakan XRD, luas permukaan padatan menggunakan
surface areameter dan analisis kandungan ' logam menggunakan Analisis
kandungan logam Ti menggunakan Analisis Pengaktifan Netron (APN). Dari hasil
karakterisasi akan diamati pengaruh konsentrasi logam serta temperatur kalsinasi
terhadap parameter fisik katalis serta identifikasi beberapa faktor yang

mempengaruhi penampilan fisik katalis,

4.2.4 Uji Aktivitas Katalis pada Fotodegradasi Biru Metilena

Uji aktivitas dilakukan dengan cara memasukkan 0,5 gram TiO,-zeolit
kedalam 10 mL metilen biry Img/L. kemudian diaduk dengan stirer selama 5
menit, ditutup dengan plastik hitam dan diekspos dengan penyinaran UV pada
panjang gelombang 366 nm selama 2 jam. Kemudian disaring dan diukur

absorbansinya pada panjang gelombang 664 nm.




BABV

HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN

3.1 Karakterisasi Zeolit Alam
Karakteristik awal zeolit alam dilakukan dengan menggunakan X-ray
Diffraction (XRD). Hasil identifikasi menggunakan XRD wenghasilkan

difraktogram seperti pada Gambar 7.

12000

count M

" 10000 |

8000

6000

Keterangan : M = mordenit
K = klinoptilolit

Gambar 7. Difraktogram Zeolit Alam

Dari difraktogram terlihat bahwa sampel mempunyai puncak pada 20 =
6,51° (d = 13,58 A) dan 20 = 25,63 (d = 3,976 A) yang merupakan daerah
karakteristik mineral mordenit alam dengan intensitas yang cukup berarti. Pada 20

= 19,5° menunjukkan intensitas yang paling besar merupakan mineral penyusun

v
»

utama mordenit. Hal ini menunjukkan bahwa zeolit alam yang diteliti sebagian

besar tersusun atas mineral mordenit. Puncak-puncak lain yang menunjukkan
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kandungan mordenit adalah 20 = 9,77° 26,25° 27,68°. Selain adanya puncak
karakteristik dari mineral mordenit, beberapa puncak menunjukkan kandungan

mineral lain yaitu adanya puncak spesifik klinoptilolit pada 26 = 9,88° d =

8,96A) 26 = 11,19°(d = 7,914) ; 26 = 22,36° (d = 3,98 A) dan 20 = 22,50° (d

3.95 A).

5.2 Pertukaran Ion Zeolit

Zeolit alam dapat dimanfaatkan untuk penyerap dan penukar ion, namun
demikian kemurnian bahan alam ini sangat rendah untuk langsung digunakan.
Telah dilaporkan bahwa kapasitas adsorbsi zeolit alam relatif rendah karena
banyaknya pengot;r yang menutup permukaan aktif pada kerangka zeolit tersebut
(Dyer, 1988). Aktivasi dilakukan untuk membersihkan pori-pori dan permukaan
zeolit dari kation-kation pengotor didalamnya. Beberapa tcknik aktivasi telah
dilakukan untuk meningkatkan mutu zeolit alam, salah satunya yaitu dengan
mengembankan ion titanium (Ti*") kedalam zeolit, yang dilakukan dengan cara :

1. Pembuatan larutan oligomer titan, yaitu tahap pembuatan polioksokation
titanium yang dipakai sebagai penukar ion. Larutan ol gomer titan dibuat
dengan hidrolisis garam TiCL dengan bantuan asam klorida (HCI) 3 M.
Menurut Manku (1984) dan Cotton (1999) menyatakan bahwa Ti av)
akan berada dalam bentuk kation polihidroksi [TiOs(OH);2)4* pada kondisi
larutan HCI dengan konsentrasi kurang dari 12 M. Larutan oligomer titan
didiamkan sambil diaduk selama 5 hari agar ion Ti yang diharapkan dapat

benar-benar optimal terbentuk.
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2. Proses pertukaran kation, yaitu tahapan yang dilakukan dengan
memasukkan zeolit kedalam larutan oligomer titan, kation yang
dipertukarkan akan berinteraksi. Pada tahap ini polioksokation (larutan
oligomer titan) menggantikan posisi kation-kation pengotor (seperti Na®,
Mg?* dan lain-lain) yang ada didalam zeolit. Pertukaran kation ini dapat
terjadi karena ikatan kation-kation pengotor yang ada didalam zeolit relatif
lemah. Reaksi ini dapat terjadi karena kation Na*, Ca’>*, Mg?* dan lain-lain
tidak terikat kuat sehingga mudah digeser atau ditukar oleh ion Ti (Ti*.
Ion ini memiliki ukuran ion yang lebih besar daripada kation-kation
pengotor, sehingga dari pertukaran ini diperoleh bahan yang memiliki luas
permukaan yang lebih besai dari zeolit alam. Reaksi ini berlangsung pada
temperatur kamar, sebab pada prinsipnya reaksi ini hanya melibatkan
reaksi pertukaran kation tanpa adanya pemutusan ikatan kimia. Larutan
oligomer titan yang diaduk bersama dengan sampel zeolit, akan berdifusi
dengan cepat kedalam zeolit.

Tahapan akhir dari proses ini adalah pencucian terhadap ion
klorida (CI'), agar ion tersebut tidak memberikan kontribusi pengaruh
terhadap kerja TiO,-zeolit. Pencucian dilakukan dengan aquadest hingga
benar-banar bebas dari ion klorida (CI) yang dibuktikan dengan uji
menggunakan AgNO;. Tes negatif terhadap ion klorida (CI'} ditunjukkan
dengan tidak terbentuk endapan putih AgCl. Sebagaimana reaksi berikut :

CI'+ AgNO; —  AgCl | + NOy’

Setelah itu dilakukan tahap proses kalsinasi.
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3. Sebelum proses kalsinasi, dilakukan proses pembentukan oksida titanium
dengan cara oksidasi, yaitu dengan mengalirkan gas O, kedalam kerangka
zeolit yang telah mengadsorbsi ion titanium (Ti*") dan menaikkan suhu
secara perlahan selama 4 jam hingga mencapai suhu + 400°C, Oksidasi
titanium terbentuk dalam kerangka zeolit melalui proses pertukaran kation,
oksidasi dan dehidrasi. Fungsi oksidasi yaitu untuk menghilangkan
senyawa-senyawa organik yang terdapat dalam zeolit dan menjadikan
titanium (IV) membentuk oksida Tj (TiO;) terdispersi pada rongga.

Proses kalsinasi, yaitu tahapan pemanasan sampel dengan
temperatur tertentu menggunakan aliran gas N,. Kalsinasj terhadap zeolit
bertujuan untuk memperbaiki kekeristalan dan menghilangkan pengotor
organik pada bahan untuk TiO,-zeolit meningkatkan vkemampuan TiO,-
zeolit sebagai katalis. Molekul-molekul air yang terperangkap pada pori-
pori struktur zeolit teruapkan sehingga membuka pori zeolit dan oksida
logam stabil. Pada proses kalsinasi temperatur yang digunakan pada
penelitian ini adalah 400°C. Menurut Trisunaryati (1986) bila suatu
padatan dikalsinasi pada temperatur tertentu maka padatan tersebut akan
terdekomposisi menjadi padatan lain dan gas. Jika pemanasan dilakukan
dengan waktu dan temperatur yang tepat, maka akan dihasilkan produk

aktif dalﬁikenaikan luas permukaan.
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$.3 Karakterisasi TiO;-Zeolit

Untuk mengetahui keberhasilan sintesis TiOs-zeolit, dilakukan analisis
terhadap beberapa karakter fisika padatan meliputi identifikasi minergl dengan X-
Ray Diffraction (XRD), analisis luas permukaan dengan cara adsorpsi gas N, (alat
BET surface area analyzer) dan analisis kandungan Ti menggunakan metode

Analisis Pengaktifan Netron (APN).

5.3.1 Identifikasi dengan Difraksi Sinar X

Hasil analisis XRD disajikan pada Gambar 8. Dari difraktogram Gambar 8
terlihat adanya puncak karakteristik pada 26 tertentu dengan intensitas yang relatif
tajam dan tinggi. Harga-harga 20 tersebut digunakan untuk menentukan harga
Jarak Kisi kristal (d). Harga d sampel dari sampel zeolit teraktivasi yang disajikan
pada Gambar § selanjutnya dibandingkan dengan data standar dan didapat jenis
mineral yang k#fékteristik untuk harga d tersebut. Harga d, intensitas difraksi dan
jenis mineral dari sampel TiO,-Z1 (zeolit yang mengandung TiCl, 0,1 M), TiO,-
Z2 (zeolit yang mengandung TiCl, 0,2 M) dan Ti0,-Z4 (zeolit yang mengandung

TiCl, 0,4 M) disajikan pada Tabel 2.
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Gambear 8. Difraktogram TiO,-zeolit dalam berbagai variasi konsentrasi Ti
A. Konsentrasi Ti** 0,1 M
B. Konsentrasi Ti** 0,2 M
C. Konsentrasi Ti** 0,4 M
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Tabel 2. Harga 20, d, intensitas difraksi dan jenis mineral sampel zeolit

Sampel 20 (°) d(A) I Jenis
Ti0,-Z1 6,510 13,566 4404 mordenit
9,784 9,032 17580 "~ mordenit
22,33 3,978 23592 klinoptilolit
Ti0O,-Z2 6,500 13,587 5097 mordenit
T 9,807 9,011 13527 mordenit
22,283 3,986 25901 klinoptilolit
Ti0,-Z4 6,417 13,763 4997 mordenit
9,698 9,113 14612 mordenit
22,25 3,992 12405 klinoptilolit

Dari Tabel 2 terlihat bahwa pola difraksi pada TiO;-Z1, TiO,-Z2 dan TiO,-Z4
dibandingkan dengan pola difraksi zeolit alam yang ada terlihat bahwa puncak-
puncak difraktogram yang tajam pada sudut difraksi (20) seperti pada Tabel 2
adalah karakteristik untuk jenis mineral campuran mordenit dan klinoptilolit.
Selama proses pertukaran ion, zeolit sintesis dapat mengalami kerusakan
struktur atau kehilangan sebagian kristalinitasnya (Wahyuni, dkk., 2001). Untuk
mengetahui pengaruh pertukaran ion Ti (IV) terhadap struktur zeolit alam diamati
kristalinitas zeolit. Hal ini terbukti, dari Tabel 3 dan Gambar 8 dapat terlihat
bahwa zeolit alam mordenit mengalami kerusakan struktur selama proses
pertukaran ion, yang ditunjukkan dengan menurunnya intensitas mineral mordenit
pada 26 = 6,50. Kerusakan tersebut dapat disebabkan oleh pH larutan yang relatif
rendah, suhu dehidrasi yang tinggi atau oleh kation penukar yang berinteraksi

dengan struktur zeolit. Apabila ion Ti (IV) yang dianggap sebagai faktor
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penyebab, maka kenaikan konsentrasi ion Ti (IV) dapat meningkatkan kerusakan
struktur zeolit, namun tidak demikian pada hasil analisis ini, scbagimana data

yang disajikan pada Tabel 3.

Tabel 3. Tabel Kristalinitas Sampel

Sampel 20 I Kristalinitas relatif
* (%)

Zeolit alam 6,50 4021 100
TiO;-Z1 6,50 2478 61,63
TiO,-Z2 6,50 2486 61,83
TiO,-Z4 6,50 2578 64,11

*) Relatif terhadap zeolit alam

Berdasarkan tabel diatas menunjukkan bahwa kristal zeolit menurun akibat
adanya proses aktivasi. Hasil analisis menunjukkan kristalinitas dari sampel TiO,-
zeolit dengan variasi konsentrasi logam titanium masing-masing sebesar 61,63 %
untuk TiO,-Z1; 61,83 % untuk Ti0O,-Z2 dan 64,11 % untuk TiO,-Z4. Penurunan
kristalinitas zeolit tersebut dikarenakan adanya interaksi yang kuat antara ion Ti
(IV) dengan kerangka zeolit yang mengakibatkan struktur zeolit rusak. Menurut
Wahyuni (2001) semakin tinggi konsentrasi ion yang diembankan, maka jumlah
ion yang berinteraksi dengan kerangka semakin banyak, sehingga ikatan antar
atom-atom kerangka khususnya atom “Al” yang terdapat pada kerangka non zeolit
akan rusak. Putusnya ikatan tersebut dapat menghasilkan spesies padatan amorf

Al(OH); maupun ion terlarut AP’*, yang mengakibatkan kerusakan struktur zeolit.
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Pola difraksi sinar-X tidak hanya memberikan keterangan jenis mineral,
akan tetapi juga tentang bentuk kristal TiO, yang terdapat didalam zeolit.
Berdasarkan data XRD pada lampiran 2, 3 dan 4 disesuaikan dengan intensitas
relatif standar terlihat bahwa bentuk TiO, yang terdapat dalam ze.olit aktivasi
adalah campuran antara bentuk anatase yang ditunjukkan adanya puncak pada d =
3,517 ; 3,538 dan 3,531 dan rutile pada d = 3,252; 3,2699; 2,488; dan 2,484.
Munculnya luas puncak mengidentifikasikan bahwa TiO, terbanyak berada dalam
bentuk amorphous dengan jumlah kecil anatase dan rutile terdapat dalam
campuran tersebut. Bentuk anatase dan rutile dari masing-masing sampel

disajikan pada Tabel 4.

Tabel 4. Tabel Identifikasi Data Hasil XRD Identifikasi TiO,

Sampel Zeolit d I Bentuk TiO,

Ti0,-Z1 3,517 6203 Anatase
3.252 1600 Rutile
2,488 9550 Rutile

TiO,-Z2 3,531 7224 Anatase
3.252 7119 Rutile
2,484 9111 Rutile

- TiO-Z4 3,538 8979 Anatase
by 3,269 24775 Rutile
’ 2,496 11402 Rutile

Dari tabel diatas dapat dilihat bahwa ketiga sampel memiliki bentuk oksida yang

sama. Random (2004) menyatakan kalsinasi pada temperatur sekitar 300-400°C
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sebagian besar bubuk TiO, akan menjadi anatase atau bahkan rutile bila
dikalsinasi pada temperatur yang lebih tinggi. Jumlah atau banyaknya anatase dan
rutile dari masing-masing sampel berbeda-beda, hal ini disebabkan banyaknya gas
O; dan N, yang diserap berbeda-beda pula. Walaupun dari ketiga sampel tersebut
memiliki bentuk yang sama, namun memiliki sifat yang berbeda yang disebabkan
adanya perbedaan pada luas permukaan, kemampuan menyerap dan fungsi-fungsi

pada permukaan,

5.3.2. Analisis Luas Permukaan Zeolit

Data yang diperoleh dari hasil analisis adalah luas permukaan spesifik
yang merupakan luas permukaan tiap gram katalis , volume pori total (mL/g) dan
rerata jejari pori (A) yang merupakan parameter distribusi ukuran pori. Analisa ini
dilakukan deﬁgan metode adsorbsi nitrogen berdasarkan isoterm BET. Hasil
pengukuran selengkapnya disajikan pada Tabel 5. Hasil analisis menunjukkan
adanya perbedaan luas permukaan dan distribusi ukuran pori yang relatif sama
pada sampel TiO,-Z1, TiO,-Z2 dan Ti0,-Z4.

Tabel 5. Hasil analisis luas permukaan zeolit

Katalis Luas Permukaan Spesifik | Volume Pori Total | Rerata Jejari Pori
(m%/g) (ml/g) (A)
Zeolit alam 110,67 69,15 1221
Ti0;-zeolit1 109,43 65,80 12,03
T10z-zeolit2 30,48 21,45 14,07
TiO,-zeolit4 27,13 20,25 14,93 j




Secara teoritis luas permukaan pori dan volume pori erat hubungannya dengan
distribusi ukuran pori, semakin banyak pori, volume pori akan semakin besar
sehingga luas permukaan katalis akan semakin besar. Hal ini disebabkan karena
bila padatan katalis mempunyai pori-pori yang banyak, maka jari-ja'ri pori yang
terkandung semakin kecil, akibatnya luas permukaannya semakin besar. Hal
tersebut sesuai dengan hasil analisis. Dilihat dari konsentrasi Ti*" vang dikandung,
secara umum semakin besar konsentrasi ion penukar maka makin banyak jumlah
ion yang dapat ditukarkan, sehingga diperoleh luas permukaan yang lebih besar,
namun tidak demikian pada hasil analisis ini. Semakin besar konsentrasi Ti‘”,
semakin kecil luas permukaan spesifik. Hasil analisis menunjukkan adanya
perbedaan luas permukaan spesiﬁk yang relatif berbeda pada kedua sampel ’
dimana TiO,-Z2 dan TiO,-Z4 memiliki luas permukaan spesifik yang lebih kecil
dibandingkan prosentase luas permukaah spesifik pada sampel TiO,-Z1. Hal inj
disebabkan adanya-logam Ti'* pada sampel T10;-zeolit-yang menutupi pori.
Zeolit alam dan zeolit teraktivasi termasuk kedalam kelompok material
mikropori dan mesopori, sebagaimana disajikan pada Gambar 9. Hal ini
berdasarkan definisi TUPAC, materil berpori dibagi menjadi 3 klas, yaitu
mikropori (< 20 A). mesopori (20 — 500 A) dan makropori (> 500 A). Dari
Gambar 9 dapat dilihat bahwa adanya pertukaran ion memberikan kontribusi
terhadap penurunan luas permukaan spesifik yang disebabkan tertutupnya
sebagian pori pada ukuran mikropori dan mesopori. Penurunan luas permukaan
spesitik pada zeolit teraktivasi dipengaruhi oleh distribusi pertukaran ion yang

tidak merata.
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Gambar 9. Histogram distribusi pori zeolit

Berdasarkan gambar distribusi pori (Gambar 9) dapat dilihat bahwa adanya
perbedaan distribusi ukuran pori yang relatif sama pada keempat sampel dimana
pada range pengukuran < 20,00 A (mikropori) memiliki distribusi pori lebih
dominan, kecuali pada zeolit alam dimana pada range yang sama memiliki
| disrtibusi pori lebih rendah daripada range pengukuran antara 20 -- 500 A. Hal ini
menunjukkan bahwa situs aktif lebih dominan di permukaan dalam (internal
surface) sehingga molekul-molekul reaktan harus bermigrasi didalam pori untuk
bertemu situs aktif. Dari ketiga sampel teraktivasi dengan ukuran pori yang sama

pula, TiO,-Z4 memiliki volume pori lebih kecil dan rerata jejari pori lebih besar.

5.3.3 Analisis Unsur dengan Analisis Pengaktifan Netron (APN)
Karakteristik TiO,-zeolit yang dihasilkan dapat pula dipelajari dengan
melakukan analisa kandungan logam Ti dengan menggunakan analisis

pengaktifan netron (APN). Hasil analisis disajikan pada Tabel 6.
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Tabel 6. Hasil Analisis Kandungan Ti dengan APN

Sampel Kandungan Ti Teoritis Kandungan Ti (%) (b/b)
(%) (b/b) '

TiO,-Z1 1,916 2,692

Ti0,-Z2 3,832 2,805

TiO,-Z4 7,664 2,562

Hasil gnalisis menunjukkan kandungan Ti dalam sampel zeolit dengan
variasi konsen;'fasi Ti menghasilkan kadar Ti yang berbeda. Banyaknya Ti yang
terkandung pada sampel TiO,-Z1 (2,692 %) lebih besar daripada kandungan Ti
secara teoritis yaitu sebcsar (1,916% (b/b). Ketidaksesuaian konsentrasi Ti dalam
sampel TiO,-Z1 dengan kandungan Ti teoritis kemungkinan dipengaruhi oleh
adanya dekomposisi mineral modernit selama proses pertukaran ion sehingga
terjadi penurunan kadar alumina (dealuminasi) dan menyebabkan prosentase

kandungan logam Ti dalam TiO,-Z1 lebih besar dari Ti teoritis. Reaksi

dealuminasi sebagaimana gambar dibawah :

>s< >s< * Al
O\N/O + M+ 4HCL ———->/ Ho—g” N\ + MCL + AlCl
VRN HO——0H ?
NN | NN
> AN

Gambar 10. Proses penyerangan ion H' terhadap sisi tetrahedral alumina di
dalam kerangka zeolit

Sedangkan ketidaksesuaian kandungan Ti teoritis dengan Ti pada TiO,-Z2

dan TiO,-Z4 dikarenakan zeolit memiliki kapasitas pertukaran kation pada kisaran
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tertentu. Hal ini pula yang menyebabkan kadar Ti pada kedua sampel tidak jauh

berbeda, padahal perbedaan konsentrasi Ti** yang dipakai cukup besar.

5.4 Uji Aktivitas Fotokatalitik TiO,-Zeolit
a. Pembuatan Kurva Kalibrasi

Analisis kuantitatif larutan sampel yang akan diukur tidak dapat
ditentukan langsung akan tetapi harus menggunakan metode kurva baku, karena
metode ini bukan merupakan metode anlisis secara langsung. Kurva baku yang
dibuat dari pengukuran absorbansi larutan standar pada panjang gelombang 664
nm memiliki persamaan sebagai berikut :

Abs=0,361 C

dengan r = 0,997893 (data selengkapnya disajikan pada lampiran 12). Dengan
menggunakan persamaan ini, konscntrasi larutan sampe! dapat ditentukan,

Pada penelitian ini tidak melakukan analisa pencriuan panjang gelombanrg
maksimum metilen biru. Panjang gelombang 664 nm merupakan panjang
gelombang maksimum metilen biru yang diperoleh dari hasil penelitian Saraswati

(2005).

b. Pengaruh Konsentrasi Ti terhadap Fotodegradasi Metilen Biru

Fotodegradasi metilen biru dengan menggunakan TiO,-zeolit sebagai
katalis dilakukan dengan bantuan sinar UV dengan panjang gelombang 366 nm.
Dalam hal ini zeolit digunakan scbagai inang dari bahan semikonduktor TiO,

yang memiliki kemampuan untuk mendegradasi senyawa-senyawa organik.
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Sistem uji aktivitas fotokatalitik yang digunakandalam penelitian inj adalah
suspensi. Fotokatalitik dibuat dalam bentuk suspensi bersama larutan penguji
metilen biru dengan konsentrasi 1 mg/L. dan diekspos dengan sinar UV pada
panjang gelombang 366 nm selama 2 jam. Dengan adanya penyinaran selama 2
jam diharapkan pengurangan jumlah metilen biru semakin besar, hal ini
disebabkan karena' semakin lama waktu oksidasi maka semakin tinggi
aktivitasnya dalam mendegradasi senyawa organik metilen biru. Data yang
diambil dari pengujian aktivitas adalah konsentrasi sistemn suspensi untuk variasi

konsentrasi logam Ti.

Pemilihan sistem suspensi dalam wuji aktivitas inj dimaksudkan agar
fotodegradasi berlangsung maksimal melalui kontak langsung antara Kkatalis
dengan sampel penguji. Setiap pengujian dibandingkan dengan blanko yaitu
metilen biru saja dan pembanding berupa pembentukan suspensi katalis dengan
variasi konsentrasi logam Ti dengan sampel metilen biru menggunakan bantuan
sinar UV. Konsentrasi metilen biru ditentukan secara spektrifotometri UV-
nampak pada panjang gelombang 664 nm. Pengamatan terhadap perubahan
konsentrasi larutan metilen biry mg/L pada reaksi fotodegradasi menggunakan
katalis TiO,-zeolit dengan konsentrasi TiCl, 0,1 M. 02 M dan 04 M dapat
digaﬁbarkan melalui data prosentase Penurunan konsentrasi metilen biru karena
aktivitas fotokatalis TiO,-zeolit pada variasi konsentrasi logam Ti seperti terlihat

pada Tabel 7.
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Tabel 7. Prosentase penurunan konsentrasi metilen biry karena aktivitas
fotokatalis TiO,-zeolit pada variasi konsentrasi logam Ti

Sampel Konsentrasi Metilen % penurunan
Biru (mg/L) konsentrz;si

TiOy-Z1 0,086 91,4

B TiO,-Z2 0,374 62,5
L Ti0,-Z4 0,014 9;6‘“

Secara teoritis, semakin besar harga Absorbansi maka semakin besar pula
konsentrasi suatuy senyawa dalam sampel. Dari data pada Tabel 6 diperolch bahwa
Ti0,-Z4 dapat menurunkan konsentrasi metilen biru lebih besar daripada TiO,-
Z1 dan TiO,-Z2. Tabel 7 Secara umum menggambarkan bahwa semakin tinggi
kandungan titanjum (IV) total dalam zeolit akan mengakibatkan terjadinya
penurunan fotpakatalis yang ditunjukkan oleh pengurangan jumlah metilen biry
yang menurun, F.otoakatalis tertinggi ditunjukkan oleh sampel TiO,-zeolit dengan
kandungan titanium (IV) terendah vyaitu sampel Ti0,-Z4 dengan kandungan
titanium (1V) sebesar 2,562 %. Hal ini dapat dikarenakan titanium (1V) pada
TiO,-Z4 terdistribusi lebih sempurna, dibandingkan pada TiO, zeolit yang lain.
Jari-jari TiQ,-Z4 Jjuga lebih besar dibandingkan fotokatalis yang lain. Spesies-
spesies titanium (IV) ini akan menempel pada dinding rongga zeolit tanpa
mengakibatkan kerusakan struktur yang berarti. Hal ini Juga didukung dengan
banyaknya bentuk anatase dalam zeolit, dimana TiO,-zeolit4 memiliki intensitas

anatase lebih besar (I = 18) daripada TiO,-zeolit? (I = 15). Pada saat sampel
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diekspose dengan sinar UV sebenarnya adalah peristiwa fotodegradasi bukan

adsorbsi yang dilakukan oleh titanium (IV).

Fenomena bahwa fotokatalis TiO,-Z2 lebih kecil daripadg fotokatalis
TiO,-Z4, padahal kandungan Ti pada TiO,-Z2 lebih besar daripada TiO,-Z4
dimungkinkan karena adanya dispersi yang tidak merata. Hal ini dikarenakan
semakin tinggi kandungan oksida titanium (IV) dalam zeolit akan menyebabkan
spesies-spesies titanium (IV) tersebut mengisi atau bahkan menutup rongga zeolit,
sehingga metilen biru relatif sukar untuk dapat masuk kedalam rongga zeolit.
Selain itu titanium (IV) yang diembankan dalam zeolit sebagin terdistribusi
dipermukaan luar zeolit. Oleh karena itu apabila fotokatalis tersebut digunakan
untuk mengkatalis fotodegradasi meiilen biru, yang paling berperan adalah oksida
titanium (IV) yang berada didalam permukaan luar yang berukuran relatif besar.
Ini mengakibatkan fotodegradasi metilen biru kurang efektif. Reaksi degradasi

metilen biru dapat dituliskan sebagai berikut (Nogueira dan J ardim, 1993) :

C16H18N3SC] (teradsop + terlarut) + 51/2 02 i HCI + stO4 + 3I’INO3 + 16C02 +

6H,0




BAB V1

KESIMPULAN DAN SARAN

6. 1 Kesimpulan |
Dari hasil penelitian dan pengolahan data dapat diambil kesimpulan

sebagai berikut :

1. Aktivasi dan pengembanan logam Ti pada zeolit alam asal Wonosari dapat
menurunkan kristalinitas zeolit alam. Akan tetapi semakin tinggi konsentrasi
Ti, kristal zeolit meningkat. Kristalinitas zeolit alam adalah 100% kristalinitas
Ti0,-Z1 adalah 61,63%, kristalinitas Ti0,-Z2 adalah 61,83% dan kristalinitas
Ti0,-Z4 adalah 64,11%. Hasil analisis sinar-X menunjukkan bahwa TiO,
dalam zeolit berada dalam bentuk anatase (d = 3,51) dan rutile (d = 3,25;
2,488). Serta menurunkan luas permukaan spesifik dari 110,67 m?/g menjadi
109,43 m%g untuk Ti0,-21, 30,48 untuk TiO,-Z2 dan 27,13 m¥/g untuk TiO,-
Z4, dengan kandungan logam Ti sebesar 2,692% untuk Ti0,-Z1; 2,805 untuk
TiO,-Z2 dan 2,562 untuk TiO,-Z4. Urutan kandungan Ti dalam zeolit adalah
TiO;-Z4 < TiO,-Z1 < Ti0,-72.

2. Uji aktivitas menunjukkan bahwa TiO,-zeolit memiliki aktivitas sebagai
fotokatalis dengan kemampuan menurunkan konsentrasi metilen biru hingga
91,4% untuk TiOy-Z1, 62,5% untuk TiO-Z2 dan 98,5% TiO,-Z4 dari

konsentrasi metilen biru 1 mg/L.
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6.2 Saran

1. Perlu dilakukan pengembanan logam Ti dengan cara yang berbeda dan perlu
dilakukan analisis karakter fisik lebih lanjut agar diperoleh TiQ,-zeolit yang
lebih efektif dan efisien. |

2. Aplikasi secara langsung penggunaan TiOj-zeolit alam teraktivasi untuk

fotodegradasi limbah industri tekstil.
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Lampiran 1 Difraktogram sinar-x zeolit alam
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Lampiran 2 Difraktogram sinar-x TiO;-Zeolit dengan konsentrasi 0,1 Ti* / gram zeolit

-

Group Name standard
Data Name ida 01
File Name ida 01.PKR
Sample Name ida 01
Comment ida_01
# Strongest 3 peaks
no. .peak 2Theta
© Mo, (deq)
1 16 22.3303
2 4 9.7843
3 6 13.5454
# Peak Data Iist
peak 2Theta
no. (deg)
1 5.9000
2 6.5100
3 8.8161
4 9.7643
5 12.2533
© 13.5454
7 14.0500
8 14.6967
9 15.3301
10 17.7549
11 18.3500
12 19.7311
13 20.2500
14 20.9000
15 21.5000
16 22.3303
17 23.2437
18 23.7500
19 24.5500
20 25.0000

* & %

Basic Data Process *x X

3
9
6

-
wuuwuba»a»ammmm\;mow

d
{R)

.97805
.03255
.53179

d
(A)
.967¢€1

.56642
.02223 ~

.03255

.21751

.53179

.29832
.02260"
.77516
. 99153
.83097
.49582
.38178 -
.24695 "
.12976"
.97805 *
.82375 V¥

L14337

.62317 "

.55896 "¢

I/I1

100
93
79

70
25
11
15
100
59
43
15
31

FWHM
{deq)
0.46220
0.41690Q
0.49520

FWHM
(deg)
.36000
.47870
.57060
.41690
.48570
.49520
.33580
.56370
.42860
.44250
.28580
.51360
.32180
.00000
.00000
.46220
.48590
470680
.00000
.78120

OOOCOOOOOOOOOOOOOOOO

Intensity

(Counts)
2104
1966
1659

Intensity
(Counts)

16l
448
629
1966
308
1659
422
372
643
329
66
1483
524
238
315
2104
1244
914
306
655

Integrated In
{Counts)
23592
171580
168149

Integrated L:
(Counts)
1562
4404
9003
17580
359¢
16819
3753
3893
5858
2979
567
15127
5960
0
0
23592
11207
10314
0
5256
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. ,/// **% Basic Data Process ***
Group Name : Standard
Data. Name : ida 1
File Name : ida_1.PKR
Sample Name :
Comment :

# Strongest 3 peaks
no. peak 2Theta
no. (deq)
1 17 25.9830
2 20 28.0327
3 12 22.5589

# Peak Data List
peak 2Theta

no. (deq)
1 12.4988 °
12.3000
3 13.7720 -
4 14.2000 -
5 14.9000 -
6 15.5584
7 17.9728 :
8 15.9592 -
9 20.4000

10 21.1043 -
11 21.6901
12 22.5589
13 23.4707
14 23.9909
15 24.8000 .
16 25.3000 r
17 25.9830 -
18 26.6442
19 27.4000

20 28.0327
52 35:4088
23 31.2422

24 32.4439
25 33.0500
26 33.6000
27 35.0500
28 35.4500
29 36.0656
30 36.7500
31 37.3500
32 39.9500

3
3
3

NNNNNNMNNNWWWWWLUWMWQJAAAA-l:-U‘anC‘\O\O\\l

d
(A)

.42650
.18045
.93825

d
(A)

.07629
.857190
.42483~
.23213
.94088
. 69092
.93150
.44496-
.34989
.20629
.09400
. 93825
.76728
.70632
.58721
.51744--
.42650
.34295
.25243
. 18045'

132839

.86065
.75738
.70819
.66510 " :
.55810-"
.53015
.48836
.44357"
.40569
.25491

I/11

100
72
52

I/11

8
4
40
16
10
17
9
36
16
3
5
52
31
20
9
16
100 °
44
15
12 -

8
4

N

SN .
WO = NS Wabs

FWHM
(deq)
0.31400
0.55360
0.39720

FWHM

(deg)

.48700
. 00000
. 42380
.238760
.47240
.374390
. 42680
.43920
.31940
.48360
.30520
.39720
.32450
.33460
.36260
.44940
.31400
.48980
.00000
.55360
27858
.34390
43620
.29000
.22000
.29280
. 41480
.46260
.00000
.36660
.22820

OOOOOOOOOOOOOOOOOO_OOOOOOOOOOOOOO

Intensity

(Counts)
3579
2582
1870

Intensity
(Counts)
290
161
1427
567
356
609
340
1296
569
107
164
1870
1111
720
339
565
3579
19578
543
2582

139

768

158

107
165

27130

250

794

382

172

334

63

Integrated Int
{Counts)
22353
31643
16882

Integrated Int
(Counts)
3576
G
13809
371¢
4365
5553
3721
11011
4363
1152
1204
16882
7797
5467
2024
6203
22353
20095
0
31643
204
0235
1422
815
1244
1020
2063
9550
0
3960
1600
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Lampiran 3 Difraktogram sinar-x TiOy-Zeolit dengan konsentrasi 0,2 Ti* / gvam zeolit

/// **¥* Basic Data Process **+*
Group Name : standard
Data Name : 1da 02
File Name : ida 02.PKR
Sample Mame : ida 02
Comment : ida_02

# Strongest 3 peaks

no  peak 2Theta d I/11 FWHM Intensity Integrated In
no. (deg) (R) ({deg) (Counts) (Counts)
1 17 23.7641 3.74118 100 0.13800 12163 34110
2 6 9.8073 9.01142 22 0.28010 2630 13527
3 15 22,2829 3.98640 21 0.44700 2514 25901
# Peak Data List
peak 2Theta d 1/11 FWHM Intensity Integrated 1In
no. {degq) (A) (deg) {Counts) (Counts)
1 ©.5000 13.58727 » 4 0.42240 493 5097
2 6.6000 13.38162 5 0.17800 653 1753
3 8.7500 10.097802 5 0.27660 640 3580
4 8.9000 9.927941 5 0.20500 601 2178
5 9.5000 §.30222 5 0.46660 595 5651
© 9.8073 9.01142 " 22 0.2801¢C 2630 13527
7 12.2210 7.23651 4 0.21990 161 3108
8 13.5414 6.53372"¢ 18 0.2897Q0 2187 13602
9 13.9000 6.36595° 6 0.34180 752 5941
10 11,6500 6.04169" 3 0.27460 396 3305
11 15.3464 5.76906 + 7 0.26340 809 5239
2 17.7332 4,.99759 4 0.36960 430 4486
13 18.722¢ 4.49770 « 14 0.33620 1724 17999
14 21.4504 4.13920%+ 20 0.07170 2374 3463
15 22.2829 3.98640 * 21 0.44700 2514 25901
16 23.2448 3.82357 ¢ 12 0.23790 1457 8548
17 23.7641 3.74118 :¢ 100 0.13800 12163 34110



Group Name Standard
Data Name ida 2
File Name ida 2.PKR
Sample Name : '
Comment
# Strongest 3 peaks
no. peak 2Theta
no. {degqg)
1 19 25.9572
2 22 27.9941
3 13 22.5380
# Peak Data List
peak 2Theta
nc. (deq)
1 12.4221
2 13.2000
3 13.7551
4 14.1500
5 14.8790
6 15.5292
7 17.9395
8 19.9207
9 20.4000
10 21.2000
11 21.7455
12 22.2000
13 22.5380
14 23.0500
15 23.4441
16 23.9510
17 24.6500
18 25.2000
19 25.9572
20 26.6140
21 27.4000
22 27.9941
23 28.6500
24 29,1000 ..
25 30.7000
26 31.2183
27 32.9694
28 35.4500
29 36.1288
30 36.7000
31 37.2000
32

* k&

39.4805

Nboh)NrohJh)M(JUJwL»u)wc»u:u:wcuu:a.b¢>A.m¢sm(nc\0\m-d

Basic Data Process

d
(R)
3.
3.
3.

42985
18474
94186

d

(A)
.11981 -
.70192:
.43268°
.25404°
.94922¢
.7C156"
.94058 %«
.453460
.34989+-
.18752¢
.083692
.00110"
.94186.
.85544
.79152
.71241
.60869
.53117
.42985
.34668
.25243
.18474.
.11331v
.06618
.90933
.86279
.71462
.53015~..
.48415
446797
.41504
.28064

I/I1

100
71
51

I/11

3
S
36
12
9
16
9

.~ 35

13
4
5

14

51
9

31

20

5 -

15
100
45
17
71
8

3

4
22

S 3

6
17
9
5
8

* % %

FWHM
{deq)

0.
0.
0.

31000
55910
37660

FWHM
(deg)

OOOOOF—‘OOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOO

.39430
.97060
.41620
.38820
.41530
.32860
.42300
.42680
.30380
.37700
.38750
.22400
-37660
.00000
.33740
.38030
.20160
.40500
.31000
.48680
.49100
. 55910
.24740
.25660
.38220
.33120
.40850
.62000
.72410
.00000
.5568C
.26790

Intensity

(Counts)
3865
2760
1978

Intensity
{Counts)
274
195
1408
478
335
617
342
1353
507
138
200
550
1978
343
1193
776
193
- 588
3865
1722
638
2760
323
125
172
832
124
251
674
339
209
320

16084

238¢C
4303
8986
4520
3305
4495
3665
11640
4819
1475
1439
3087
16084
0
8923
5866
1279
1224
24612
17935
.7119
29609
2620
909
1718
5802
2932
3446
9111
0
4318
2348

Integrated Int
(Counts)
24612
29609

Integrated Int
(Counts)
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Lampiran 4 Difraktogram sinar-x Ti0;-Zeolit dengan konsentrasi 0,4 Ti** / gram zeolit

’///

Group Name
Data Name
File Name
Sample Name
Comment

# Strongest 3
no. peak

no.

18

21

13

W N =

# Peak Data L
peak

= 3
OO AU W) - O

—
-

L e S
s WD

[USR
O 0 R

PR N N R R PO
AU DN e

27
28
29
30
31
32

.33,

* % 4

Standard
ida 4
ida_4.PKR

peaks
2Theta
(deq)
25.8232
27.8898
22.4128

ist
2Theta
(deq)
12.3587 -
12.8000
13.6284
14.1000
14.8000 ¢
15.4223
17.8199
19.8289
20.3000
20.9500 -
21.5500
22.0500
22.4128
23.3129
23.8160
24.6000 -
25.1500
25.8232
26.4850 -
27.2500
27.8898 ¢
28.5500
29.0000
‘30.6000
31.0788 -
2854 .
34.9000
35.3000
35.9385
36.6500
37.1500
39.4852

i

RMDRNNNNNNNNNNNNNWWRWWWWWWWWWWDS &8 MSAD 00N DO

Basic Data Process

O I —
~

(O 3 S
[o AN -
w N

(Sl = Y]

TS L.

d
Al

.1561¢
. 21045
.48220
.27610
.9807¢
.74084
.97347
.47387
.37110
.23692
.12029
.02796
.9635¢%
.81256
.713314
.61592
.53807
.44734
.36268
.26999
.19642
.12398
.07652
.91921
.€7532
.68957,
.56875
.54055
.49687
.45001
.41818
.28038

+

I/I1

D

o=

1/11

[ —

oW

N w e =
WM WO WWWLM WU KN LS

=
[82]

100

W UW~J U s

-

4

FWHM
(eq)

(

.85

0.

o

nes

39705

FWHM

OO OO OODOODDOLOOCCCOOCOOOT OO0 C T

{dea)

.uQCo
LASSA
.31920
.00000
.36960
. 43600
.50130
. 28960
LA2200
L3000
.28360
.3974890
.34310
. 37850
17400
.A4740
. 31950
.51180
.00009
.55000
.36540
.22700
. 60000
L32750
.45720
. 34360
.00000
.62290
.000CO
.41720
.22760

Tntensitcy

(Counts’

DICRSN
PERE ARy
_3,,,\,‘_‘,
AP
L.".C&

(Count s
151a
49¢
334
631
400
1487
55¢%
144

552
2291
1377

94°C

147

780
4288
1932

632
3259

324

157

196,

943
187
194
279
734
387
196
134

intensity

Integrated
«Counts)

RS Mo
A

38355
17308

Integrated
Counesd

RV
)

14464
7511
0
7098
4794
14268
3681
1843
1830
3466
17308
10162
76149
554

2873
5640
28849
2503
0
11402
0
3903
985

Int




**¥4  Basic Data Process **+
Group Name Standard
Data Name ida04
File Name 1da04.PKR
Sample Name
Comment 1 0.4
# Strongest 3 peaks
no. peak 2Theta d I/1I1 FWHM Intensity Integrated Int
no. (degqg) (A) (degq) (Counts) (Counts)
1 23 25.6430 3.47116 100 0.25060 3758 20173
2 27 27.7036 3.21747 70 0.47170 2619 26106
3 5 9.6977 9.11302 62 0.30220 2320 14612
# Peak Data List
peak 2Theta d I/11 FWHM Intensity Integrated Int
no. (deg) (A) (degq) (Cournts) Counts)
1 5.8500 15.09542 7 0.42100 264 3302
2 6.4169 13.76304 18 0.37480 659 4997
3 8.6965 10.15980 18 0.43550 660 6829
4 9.3000 9.50181 12 0.37900 441 3566
5 9.6977 9.11302 62 0.30220 2320 14612
6 12,1078 7.30391 9 0.34700 339 3136
7 13.0000 6.80458 7 0.26800 275 2537
8 13.4292 6.58805 46 0.32880 1740 11415
9 13.9000 6.36595 11 0.25780 431 4316
10 14.5927 6.06529 9 0.40680 334 2980
11 15.2194 5.81691 17 0.34110 650 5160
12 17.6426 5.02304 10 0.36310 362 3864
13 19,6163 4.52188 37 0.35350 137 11459
14 20.1000 4.41414 12 0.18020 444 3388
15 20.8675 4,25349 4 0.21850C 168 1238
16 21.3629 4.15596 4 0.23220 168 831
17 21.7500 4.08286 4 0.16340 160 529
18 21.9500 4,04610 23 0.16580 872 2885
19 22.2500 3.99222 49 0.30060 1859 12405
20 23.1240 3.84327 27 0.27860 1018 6797
21 23.6543 3.75830 18 0.25250 660 3926
22 24.9500 3.56598 12 0.30680 465 4403
23 25.6430 3.47116 100 0.25060 2758 20173
24 26.2801 3.38844 38 0.39300 1441 11425
25 26.6500 3.34224 32 0.15880 1192 4325
26 27.0500 3.29372 9 0.34420 334 3322
27 27.7036 3.21747 70 0.47170 2619 26106
28 28.4000 3.14014 11 0.19900 401 2446

i




(b3p) e3oyzz-e3ayg
0¥ G¢
L o
A
(b epr:vamg ‘oivpueyg:dnoga:

wr gg g

02

I

000%

0009

— 0008

(sdd) 1

84 bop gy :
bap 0050°0 :
YU Q0'0f : jusiiny

SS bep 001
a2z1g8 deag
AX 0°Qp

! Jusumo)

:sqd 3TTS 098 00°1
Bap 0000°0v <-> 0000°0T
abejtop (¥ 090%G°T)0D

£5:0C:ST S0-0€-€0

~ PnT\DIEDUR]G

00001

JWT], Junoy
abuey ueog
agny, Aex-yx
UsTITPUOD
dwt] % ajeq
aweN aT1dwesg
SwWeN o714



Lampiran 5 Hasil gas sorption analysis zeolit alam

Quantachrome Corporation
NOVA Data Analysis Package Ver. 2 00
File Nama = Fay

ser ID = Is Fatimah User setup =0
imple 1D = Zeolit Alam Sample Cell Number =
mple weight =0.1470 g Sample Volume =0.1470 ¢
mple Density = 1,0000 g/cc
Type = User Po = 7347 miml
lsorbat = N2 Bath Temperawre =774 dcg K
sorption Tolerance =0,10000 mmHg Desorption Tolerance = 0.0000 mmH Q
sorption Equil Time =60 sec Desorption Equil Time =0 gec
sorption Dwell Time = |80 sec Desorption Dweli Time =0 gec
ilysis Start Time = Fri Jan 04 10:28.0¢ 1980 Analysis End Time = Frildan0410.28.06 1930

Muli BET (Adsorption)
P/Po BET Transtorm
(IAW[Po/P- 1]}

0,100096 3,287897
0,149506 4701021
0.197513 6.338599
Slope . T 31,329003
Intercept = 0,137886
Correlation CoefTicient = 0,999883
BET C = 228,210247
Surface Area = 162737155 m

1]

Specific Surface Area 110,672416 sqm/ g

- “\“__‘,_\‘._k,\_.._ww. et - - T e e L

. Multi BET ¢ Adsorplion)

. 6,35 _} i i ,

5,715 B R SR —_

! € 4445 e e N

R LY A

| £3175 | | b |
9 2,54 i [ L o L \
o i | i . : { t .
5 1.905 |- — !—~ —
= | | i i i !

‘ E 1’27 _j ~|1.W r _7|_-_ X e - i )

" © 0835 I T’__ S e LI S

i ‘ |

i ' ’ ! V ; { T 1 - |
——
0 002004006008 0,1 012 014 060,18 02

| P/Po




Quantachrome Corporation
NOVA Data Analysis Package Ver. 2.00
File Nama = fat-3 pen.dat

= |s Fatimah User setup =0
= Zeolit Alam Sample Cell Number =g
: =0.1416 g Sample Volume =0, 1416 e

\ = 1,0000 g/c¢

= User Po ! = 751.25 mmHyg
= N2 Batli Temperature =774 deg K
Jderance = 0,10000 mmHg Desorption Tolerance =0,0000 mmHy
il Time =60 sec Desorption Equil Time = 0 sec
sell Time = 180 sec Desorption Dwell Time = 0 sec
liie = FriJan 04 10:22:42 1980 Analysis End Time =k Jan 04 12:00:37 1980

Pcre Rad  Pore Vol
(A) (10-3 cc/g)
412,816 16,144

e 161,731 20,502
S | 109,148 2182
QD | 81,667 19,969
= | 64,667 18,109
£ o 1 i | 52,314 18,887
g \ i | 4481 19398 '
v 0 % i ! 39,783 24,635
s Y | 35,014 893
R 0 NG, 31,054 2220,31
0+ ; — ! 28105 31,941
o = o x5 o 25739 28184

! 23586 28629
. 22,047 28,294
“ 20,331 26,787
3 18,791 30,678
17,491 32,502
) 16,271 36,971
15,149 48 889
10,531 72,046
9,583 86,908




Lampiran 6 Hasil gas sorption analysis TiO;,-

Tger i

SBJ'H‘.JI:‘ HE
Satnple Weight
Qariple Density

Do Tope
Audsorbate

Sddsorption Tolerance
Adsarption Equil Tinse

Adsorption Dwell ‘[Nie

Aralysts Start Tune

Juiiactrore Corporalior,

AOVA Dals Analysis Pachags Vor, 2,00

ida

w02 zeolit 1da- )
=278

O g/cc

= (1000 mm He
=00 sec

= 180 sec

= Mon Mar

28 09:52:30 2005

File: Narne = jde-1 dat

User Setuy

Qamiple el Nurmlier

Sample ol e

P
Bath Termperatie

Desorption Tolerance
Deromption rquil Tirme
Desorption Dwell Time

Analysis End Time

Muld BET (Adsorgtion)

AR
e '},’L': R SR =

zeolit dengan konsentrasi 0,1 Ti* / gram zeoli

= 74907 rro Hy
= 7740 deg K

= 0.0000 mm Hg

=0 gec

= ( sec

=Monldar 25 11 5122 250<

EET Transfomm
(HAWIPo/P - i

0n4¢212
2067182
0.1470384

C 122663

Slope
Intercept

Corcelation, Coefticient

SN

Scfuce Are
Spenific Surfsen Sres

i

if

1514440
2.11625¢%
4 E2aR2%8
G1TRO1R




sey ID

rple ID
mple Weight
rople Dernity

» Type
isorbate

isorption Tolerance
lsorption Equil Time
lsorption Dwell Time

wlysis Start Time

e

= Mon Mar 28 09:52:30 20

Fore Radius

Ang)

Guanlachirornie Corporation
NOVA Data Analysis Package Ver. 2.00
File Name = jda-1.dat

=1da User Setup =3

=Ti02 zeolit 1da-1 Sarnple Cell Number =2

=0.2783 g Sample Volume = 02783 cc

= 1.0000 g/cc

= User Po =74%.01 yron Hg
=N2 Bath Temperature = 7740 deg K
=0.1000 nm Hg Desorption Tolerance = 0.0006 mm Hp
=60 sec Desorption Equil Tire = 0 sec

= 180 sec Desorption Dwell Time =) sac

(0100 Analysis End Time =MonMar 28 11.51:25 20604
DVR (Adso.ption)

Pore Area Pore Volurn

(sqnl/g e-03) IV AVARE

719.674817
175563480
107.67930¢
77477245

N -~
183224

0.2

50.251'91
42.865251
36.50120%
32.82381?

2025862

€. .)0"""

Total Pore Valume is 65.769366
all pores less than 1185.142723

4D
24.:02%227
21582128
20.202874
8. €11380
1 Lud?so_

5037788
14 763294
13.676%24
12720079

0.0004 £
0.004 288

0.0:299%
0.568343% (

0.540655 Qo 0.002911
R &33322 00227
23023575 \ 0.0¢3402
120.50911¢9 0302786
71.032848 0.152242 R
2%6.330%34 \ 0.529208 %fﬁ
129549947 | 0261852 ypv
17.451551 | 0.288KSK
6186057 | G.02082¢
417 557337 | 0.50201¢
€42.118C5C £505118
777214467 / 0 7R80wS
1051.11614% 0,578 26~
1685174344 . 1449816 2,”4,%

_ 198% 8ER067 1484411 | |40

' 272541777 2012054
2315.327237 2.247:57
EUT.0SEITE 1 Ll 4.45015%

€-03 cc/g for
Angstrom,

Average pore radius is 12.026149 Angstrom.




Quartachrome Corporation
NOVA Data Analysis Package Ver. 2.00
File Neme = ida-}.dat

serID ) =Ida User Setup =5

anple ID =TiO2 zeolit Ida-) . Sample Celj Nurribier =2

mple Weighy =0.2783 g ) Sanmple Volune =0.2783 ¢ce

arple Density = 10000 glec

2 Type = User Po =749.01 rarn Hg

Isorbate = N2 Bath Temperatyye = 7740deg K

Isorption Tolerance =0.1000 mm Hg Desorption Tolerance =0.0000 mm Hg

lsorption Equil Tire = 60 sec Desorption Equil Tirie =0 sec

Isorption Dwell Time = 180 sec Desorption Duwel] Time =0 sec

alysis Start Time = Morn Mar 28 09:52:20 2005 Analysis End Time =Mon Mar 28 11:57:25 2005

DVR ¢ Adsorption)

“+. 0850

W
™

3.150

1.800

1.350

0.450




Lampiran 7 Hasil gas sorption analysis TiO;- zeclit dengan konsentrasi 0,2 Tj** / gram zeo

Justibachranie Cogrorati o

-

NS Dl Syt Do e Ver, 200

ile Narie == {da-2, dat

User [T = Tel Piser Zetup =3
Saruple [ TR Zeant vdal Saple Dol Humiber =
Sarnpte Weaiit : Sarnple Volume =10),2663 i
Barnpde Densits
Fo Tvpe = User Fo FA47.49 v He
Mdsorbate =Nz Bath Tomperatire = 7740 deg K
Adsorption Tolerance = 010600 mm Ha Diesorption Tolerance = 0.0000 mm Hg
Adsarption Equil Tirne = GU el Desorption Equil Time =) sec
Adsorption Dwell Time = | §e Desorption Dwell Tyme = G ser
fAnalysis Starl Time = Mou Mar 25 12260029 200% Arialysis Bnd Time F Men Mar 28 1335 (3 20058
“r MLl BRT (s rptiorn)
Fofn BEY Transfon o
O WPa/P - 1D
T o o em = - = B e e R e M—‘M_ T o

SR084 5
7.84¢€744
17.085162
12 K34590

R AT T
o7

Slope = 114061524

Latercept = 0167834
Correlati sn Coefticiont = 0.999593

RET ¢ = 571782537
Sioface freq =3 R1.84025 cqum,

Speciiic Jurface Areg = J0ATBEIZ v mig




ad s hrorge Corparation
HOVA Data Analvsis Puckage Ver, 2.00
File Name = jda-2. dat

r1D = Ida User Setup = 5
ple ID =TiO2 Zeolit ida2 Sample Cell Nurmbier =g

=(.2663 g Sanple Volume

ple Weight
1.0000 gdi

iple Density

i

ype = User FPo = 747.4% o Hg
orbate =M2 Bath Temperanye ST A0 deg K

nption Tolerance

0.1060 mm Hg

Desorption Tolerarse

= (L0000 tam Hg

aption Equil Tirme = ¢p sec Desorption Equil Tijne = O sec
sption Dwell Tine 180G sen Desorption Dwell Tirme = G seg

ft

= Mon Mar 28 132 28200 =Mon Mar 28 13:35.93 2005

Analysis End Time

I
<
L%

ysis Start Tirge

LVER (Adsorpt on)
Pare Kadius Pore Aregy
LAng) ‘sqm/A/g e-03)

Fore Vo, ume
wllp e-03)y

e e —

&
42 241 €61
37.04¢0a%
32.513202
2N 009
26180222
24 J&ues?
RARE IR

A
P

20029415
SGE3TE
17.315056

15872010

2

14 736380

E3R5000 3

Total Pore Volume js 2
all pares Jess than 540.

G.0C0798
0.0014¢1
J.312%02
0.074020
CCl7774

CO47485%
W guooO?l G’J'
: J.1312085 1

€1.2903&7 il 116
78 089838 \\ 012494
124581755 01&ET07
136.321364 &7 10
250140450 G091
237.2047 53 O33R0
a1, 233267 0401785
$15.76806¢€ 0.4EE503
€10.751022 5125 - L 0828750
749312928 (.394¢554 %,
1009.9585%0 0737524
2249.081712 1 574934
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urtbschrormne Clomurgtion

NOVA Data Analysis Package Ver. 2.00

eridi - - 1da

niple ID = Ti02 Zeolit jda2
nple Weight =0.2663 g

nple Density = 10000 glec
Type = User

sorbate - N2

sorption Toleranze = 0.1000 mm Hg

sorption Equil Tirne = 40 sec
sorption Dwell Time = 180 sec

ysis Start Tirne = Mon Mar 28 1

440

1.12n

0.480 —J —l

2:20:29 200

File Namne = ida-2. dat

User Setup =3
Sarnple Cell Number = g

Sample Volume

To
Bath Teriperature

Desorption Tolerance

=0.2063 e

=747 49 v Hy
77.40 deg K

i

0.6000 mm Hg

Desorption Equi! Tirne = 0 sec

Desorption Dwel}

w

DVR (Adsorption)

Tume =0 ser

Analysis End Time =Mon Mar 28 13:35.03 2605

] ] —1
0.420 2
0.1€0

0.000
0.000

39510 '79.020 118.530 158.040 197.550 237.060 276.570 316.080 355.590 395.100

Pore Radius (Ang)




Lampiran 8 Hasjj &as sorption analysis TiO,-

T R

SN Daty Aialys

File Marpe

e Telia

apede «Jj T2 v e
tple S ey FnES g

“l"'t' [‘ny“):il;-' HESTRINTS! v".v‘ .

. l‘;L‘ @

wrbat e

A ger

02

worption Teleranee
ptian Equil T
orption Daell Pine

=0 10600 mm Ha
= O e
180 ge@r

Iyss Stat Tire T e Mar 2906 4 1.14 20058

Multi RET

(

zeolit dengan konsentrasj 0,4 Ti* / gram zeol,

rparat o
18 Package Ver. 2.00
= jda4-4.dat

Uger Setup

=0%251 ¢ce

Sarnple Cell Nurpber
Sample Volume

Pa

=747.84 1oy Hg
Eath Ternperatien

= 7740 deg K

Desorption Tolerance
Desorption Equii Tire
Desorption Dwel| Time

= 0.0000 mm Hg
=0 sec

=0 sec

Analysis End Tirme = Tue Mar 29 10:48:34 2005
Adseption)

BET Transt

J/H{W[Pormp - 1)

S

¥ (ST 7:{5 : [oR :(:'(154 &
KT 24 852277

118376 18765102

S518 25206236

el ™ 7 323026w;

Slope = 125434169
| itercep, = 0.00175)
Correlation i, ticiont = 0.999€.4
. EET = TIXLG.QR2555

RuriLc Ap g
Speific Sucfr vy Ao,

Az

= 15298 50y
= 271048, 3 m/g




St achion e Cortoratiog:
3OV A Data Amalysis Packape Ver. 2.00
File Narne = 1dg-4. dat

ser il iy User Setup

=3
rypde (D TSR Tealit Tda 4 Sar ple Dl Number =2
mple Weight HIST g Sample Volune =0.3251 2c
rnple Diesit S h o Ly
» Tvpe © ser Po =747 84 Hg
Isortate Cwl Bath Temperatuge = 7740 deg K
Isorption Tolerance 01000 min He Desorption Tolerance =0.0000 nun Hg
Isorpdion Equil Time = g . Desomtion Equil Time = gec
Isorption Dwell Tine 180 sece Desorption Dwell Time = U sec

alysis Slart Thyre = Tue Mar 29 094 14 2005 Analysis Erid Time = Tue Mar 29 164834 2005

DVR (Adsorption)

Fare Radiys Tarc Area Pare Valume
ra) (s7:n/&/g e-03) (ce/Bsy e-03)
387513475 0037816 (100655
PT0RIRgSS 0 306558 0.0027&5
103734182 787822 0604137

72018517 41181652 0140292
SIRNCERS EREERY S L3038 Qﬁ
d%.d50574 24015301 os soy - 0049485 (-0
42145237 31171492 voesese | (8
27002579 54.602445 G577

32 E1922 77.822951 12590
25671118 114.592900 0170005

20677752 124 1750€s JL056852

RS O R 1Y 32470 0.255574

22 Gaeag 267.€843,¢ 0295721

U 282576 1% 249630 0.023917

1597025 414835928 0 3884150,
GTBaTEs 596.46¢.068 / 0517374 1347
16078634 ° ) €56.963740 37117 ae. Goo 528154 2‘05

"1 R0¢ 157 f22.20&950 0 ERT20T

15528567 T1A€ 50097 5 0.797210

Tota! Pore Volume 15 20.216668 e-03 cefg for

/ all pores less thar 51 &.&29372 Angstror,

Average pore radius ig 14.934024 Angstrom,




Cuant aclrorne Comeoraror
HEN I Dala fwalysis Pacliage Ver, 2,00
File Narne = ida-4. dat

er ID == [da User Setup =3

mple ID = 1002 Zeolit 1da 4 Saraiple Cell Nurntier =2

nple Weight <0325 g Sample Volune 0.3251 ¢e

Tiple Density = 10000 glee

Type = User I'o _ =747 &4 rorn Hg

sorbate M2 Balh Ternperature = 7740 deg K

sorption Tolerance = 0.1000 mm Hy Desorption Toleraice = 0.0000 mm Hg

sorption Equil Tirne =0 sec Desorptjon Equil Tirne =0 gec

sorption Dwell Time = 180 geo Desorption Dwell Tirne = ser

alysis Start Tirne = Tue Mar 29 09:41:14 2005 Analysis End Tine =Tue Mar 29 10:48:34 2005

DVE (adsorption)

0.500

|
3
|
.

720

T
|
|
,‘
i _
!
|
I
!
]
|
B T Y
f
. |
|
I
!
T
|
|
]

2,64 -
o i
[ |

IR I o
b W e ———e L e
560 — ! T , | ol N 7L ;
I | i l '
j I ! | | i i
! i ' |
0.4&0 f— j ; | "““‘?L““‘{‘ + o
11 | l ' |
. ' { ,
B | | | | |
0400 _— 4
e | |
0.320 [- ]

(o]
[ 3]
£a
<
|
.

:jI:

0.160 > —

: w

4 I

o P .
0.080 _ o - -
£ %
\\.

0000 L] sede 290 NS AL 3

0.000 38755 > 77.510 116.265 155.020 193775 232.530 271.285 310.040 348795 387550
Pore Radius (Ang)
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Lampiran 9 Da¢q kandungan Tj dengan Analisis Aktivasi Netron (AAN) pada TiO,-zeolit

‘BADAN TENAGA NUKLIR NASIONAL

PUSAT PENELITIAN DAN PENGEMBANGAN TEKNOLOGI MAJU
dJL. Babar{»gri, Kotak Pos 1008 Yogyakarta 55010 iridonesia - Telp. (0274) 488435, 484436
" Fax. (0274) 487824 E-mail - <p3tm@batan.go.id

DATA ANALISIS UNSUR TITANIUM (Ti) PADA SAMPEL ZEOLITE
MENGGUNAKAN METODE ANALISIS AKTIVASI NETRON (AAN)
(U/P. SDRI. IDA, MHS.JRS..KIMIA, FAK.MIPA Ul YOGYAKARTA. )

HASIL PENGUJIAN :

NO. [ KODE SAMPEL ‘f PARAMETER I KADAR ( %) I METODE 7
‘, e s —
1 Ida-1 Ti ] 2,692 | AAN ’
. |
:’ f :
2. ' lda-2 Ti | 2,805 “ AAN l‘
| 7.
o Ida-3 Ti | 2,562 ’ AAN |
A i | )
, ‘ i !
_NM‘“MQ

Yogyakarta, 4 April 2005
5.Kapok. Dasar Inovasi Bahan,

jL Dr.Ir.AL;us aftazani
NIP. 330002278




dar bentuk zeoliit dan TiOz .

Lampiran 10 §
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COlPOSITION: Na9.6C°4.8A]57.651334.40384(H20)263

Kaiserstuhl. Germary,
CRYSTAL DATA: Cubic, Fdim, no. 227, .

8 % 24.74 K, b s 24.74 K, ¢ = 24,74 A

9 =90.00 °, g« gg 0o » Y = 90,00

single crystal refinement, R = 0.13,

49, 697-704 (1S64) .

REFERENCE: W.H. Baur, Amer.Hiner..

POWDER DIFFRACTION DATA:*

2.0 d I[el h k 1 2.0 d Irel h X 1

6.19 14,284 100.0 O 37.06 2,426 2.2 8 6
10.11  g,947 9.3 2 2 9 37.81 2,392 0.l S 5
11.86 7. 459 7.4 3 g 37.79  2.381 1.1 6 6 ¢
12,39 73142 0.3 2 2 . $0.4¢ 2,231 6.4 77 5,
14.32  6,185. 0.2 ¢ o g €1.,29 2,187 0.3 8 8
15,61 5.676 10.5. 3 3 41.79  2.162 0.1 g 72
17.56 5.050 0.1 $ 2 2 $2.62 2,221 0.1 10 5
18,64 4,762 4.1 S 1 43.11  2.098 0.5 11 3 3/9
20.31 4.373 4.0 4 4 0 <3.92 2.062 0.7 1] e /12
21.25 ¢ 183 0.2 S 3 <5.66 1,987 0.1 9 7 5
22,73 3.912 .0.7 6 2 47.04 1,932 0.4 12 4 2/8 8 ¢
23,5% 3.773 6.5 S 3 3 47.6¢  1.909 0.6 10 g 2
24,94 3.571 0.2 4 ¢ ¢ £€9.23  1.8¢9 0.4 13 3 /8 9
25,72 3,464 ¥1.1 S 5 50,01  1.e2¢ 0.1 12 ¢ 2
26.97 3.306 3.9 6 ¢ 2 50.44  1.80¢ 0.5 9 ¢ 5
27.70 3,2 0,4 703 51.59  1.773 0.3 11 7 ¢
29.56 3.022 1.2 73 3 52.30 1,749 0.7 19 19 0/24
30.66 2,9:¢ 2.0 6 6 9,8 2 53.63  1.703 <.l g 3
31.31 2 .g857 3.9 S 5 5,7 3 Po54.32 1,672 %1 11 9 3
22,37 2.756 2.3 8 4 55.60  1.653 9.3 1y 8 ¢
22.99 2.9 0.7 7S 3,9 2 157,20 1,610 0.2 " 1¢ ¢ 5
33.19 3699 0.2 S ¢ 3 58.12  1.5g% 0.8 11 1,
33.99 2,637 2.1 6 6 g 58,78 1.57; .2 14 ¢
34,59 2,593 0.8 S 59.17  1.562 .l nn ¢ -
35.55 2,535 0.2 8 ¢ ¢

. Reflections wit

X integrated intensity Ire

| yreater than 0.7,




1EU

-0iPOSITION:

RYSTAL DATA:

EFERENCE ;

CLINOPTILOLITE

Ma1.851.68"90.25C1, 16276335029 57072 (#0050 4
Agoura, USA

lionoclinic, C2/m, no. 12.

a = 17.662 &, b= 17.911 K, ¢ = 7.407 5
e = 90.00 °, 8 =116.40 ° v = 90.00
single crystal refinement, Rw = 0,09,

K. Koyama and Y. Takéuchi, Zeit.Kristallogr.,
145, 216-239 (1977).

>OUDER DIFFRACTION DATA:

¢ d el

A6 1107 4.3
<68 8,956 . 100.0

.19 7.910¢ S0.9
+94 6.042 1.9
.06 €.700 11.8
35 6.635 $.4
94 $.929 t.q
87 $.58¢ 6.1
(3] $.331 0.6
91 5.243 1%.7
p13 S.l1¢ 27.0
3] $.0%9 a4
10 4.648 22.0
L3 ] 4.478 0.9
.40 4.354 7.4
.36 1.976. 64,7
.48 J.95%% 23,6
$0 3,952 «0.9
71 1.916 4.6
2 l.097 0.2
23 3.0 4.9
82 3.6 5.0
38 3.2 2.9
04 J.702 7.3
°s 1.55% 18.6
. 36 3.51) 6.5
50 3.49¢ 3.5
T2 3.4¢) $.5
0% 3. 42 2.1
.29 3.390 15.¢
+32 J. e 2.6
" 3.0 13.2
15 3.1 36.%
60 2 19,5
0 Jan 1.1
0 3. 100 2.]

1 .9 1.8

? J.072 15.0

1 .00 4“1

9 2.999 1a.9
12 2.986 1.9
9] 2.99% 2.5
‘6 2.37) 33z
) 2.96¢ e.9
2.9¢) 16.2

2.35%0 5.7

2.949 3.t

1.980 .2

2,796 Nn.a

3.79) s

2.142 1.9

.12 14,6

2.7 0.§

2.722 6.4

2.6%4 5.2
J.665 2.%

2.5%% €.

E 4

)

0

MO M LD =MD NN O

]
(SR NV R

. r
oy

VAR~ O

e
NomOwVMme ™

t 1 LY T | 28 4 leel
10 S RO .17 1,927 1.
0 s 2 €.30 1.922 0.6
° e 6 1 ¢ 47.46  1.916 2.1
L 11 e €., 02 1.989% 14
o1 s s .48 1077 0.8
91 308 €8.74  1.068 0.6
: 0 S 2N T <8.92  1.162 2.4
1 e T 49.07  1.8%) 0.1
1 € 4 €9.23  1.8%1 0.9
1 2 6 1 49.69 1,833 1.¢
t 1 S 11 9.98  3.825 0.7
L <2 0 3 $0.0¢ 1.623 2.¢
3 « 4 $0.27  1,81§ 1.1
¢ 0 7 12 5C.31  1.814 1.1
o 1 « € 0 $0.35  1.806 0.9
3o 4 2 $0.99  1.79: 2.0
o 0 11 2 $1.01  1.790 0.1
3 0 22 3 s1.40 1.778 0.5
LI -6 ¢ 2 $1.42 1.1 1.2
&0 <2 6 2 $1,44  1.776 2.4
71 B I T $1,50  1.77¢ 1.2
¢« 1 1 1 $1.72  1.768 3¢
¢ 1 2 4 2 St.10  1.766 5.6
¢ 2 S 3 1 €1.80 1,765 1.1
o2 € ¢« 0 $2.07 1.7%6 0.
v 6 0 ) $2.18  1.754 0.9
s 0 46 2 $2.22  1.7%2 3.0
L [ ] $2.44 1,748 1.3
22 o 0 1 $2.50  1.74) 1.9
o2 DI T 52.95  1.123 3.7
L. 6 1 3 3,04 1.72¢ 2.0
9 2 ES U B | $3.45  1.714¢ 1.0
2 224 $3.83  1.703 1.9
¢l I $3.95  1.700 0.5
@2 « 0 2 $4.11  1.69% 2.9
3 2 1) e $4.25  1.69¢ .1
4 1 -7 1 3 $4.2 1.6%1 3.
32 6 6 1 54,27 1.69¢ 0.$
L . -3 72 £¢.%59  1.681 0.7
5 . § 2 $5.15  1.6¢5 1.1
1o 2. « &8 $9.24  1.663 1.1
¢ 0 2.07 2. s 1 $S.76 1,649 2.7
S 4 14,07 2,038 1.2 ) 1y $5.86  ).646 1.9
4 ¢ 4. 0% 2.05¢ 0.9 1 ] k] $6.3% 1,633 0.8
s 9 .86 7,029 11 s s $6.39  1.632 1.4
i 2 4.9 .018 3.t -6 4 ] £$6.40 1.6 0.9
¢ . €. 9¢ 2,916 3.0 P $7.03  1.€1% 0.8
9 M - €5.99 1,97 0.8 & 0 9 $7.9) 1.392 3.6
] 0 9,92 1.97¢ 0.2 (1 (1 9 $7,99 1.%81 .7
st 45.96 1.935 0.5 1 3 9 $8.25 1,309 0.9
[ 24 2 1 L1 P84 L.966 0.6 -5 7 3 $8.)) 1,822 1.9
(] 1 €, 38 1.9%9 3.3 -9 4 i $9.4¢9 1.9%8 1.2
k) 3 46,38 1.9%8 1.8 -8 4 2 $9.03 1.%6% 1.2
6 1 46.39 .98 “we -1 s $9.17  1.%61 1.0
¥y 2 46.78  1.942 1.6 -9 1 2 $9,32  1.558 0.7
: ;.-2 o 2 46.90 1.9)¢ 2.6 € 4« 9.7 1.9¢9 1.4

- O

b e e RS i e -

Yao
Y




MOR '

' : MORDENITE

COMPOSITION: N°8A185’40°96(“2°’24
Challis, Idaho, UsA.

CRYSTAL DATA: Orthorhombii. Cmcm, no. 63, Do
$Ias 1 Ko be20.83 R ¢ . 7508 R
e = 90,00 v 8B = 90,00 v Y = 90.00
single crystal refinement, R = (.07.

(1971),

REFERENCE : V. Gramlich, Pers.comm. and PhD Thesis, ETH, Zirich,
POWDER DIFFRACT]ON DATA:
26 d Irel h k1 2 9 d Irel h x 1
6.51 13.581 100.9 1 1 36.86  2.438 2.7 2 6 28
8.61 10.265 14.9 0 2 g 38.54¢ 2,336 0.7 1 3 3
9.77  9.055 s5g.5. 2 0 o 39.54 2,279 1.0 5 7 0
13.45  6.584 34.9 1 145 40,40 2,233 2.0 ¢« 8 9
13.83 6,402 2¢.5 1 3 9 $1.27  2.188 1.6 2 4 3
14.59  '6.071 116 0o 2 41.67 2.168 0.9 6 6 1
15.30 5,79 8.7 3 1 g9 41.82 2,160 1.7 iy u o>
17.28 5,133 0.6 0 ¢ 9 44,11 2.053 5.5 0 10 o/3
17.59 5,042 2.6 2 2 44.13 2,052 0.6 5 1 3
18.19 4.7 3.8 1 3 44,51  2.036 3.2 703 2
19.34 4.s9¢ 3.3 31 44.92  2.018 4.€ 4 4 3
19.61  4.s272 3¢ 33 oz¢ 0 45.42  1.997 2.8 5 4 1
19.88  4._465 0.6 2 4 9 45.95 1.97s 0.7 5 3 3
20.95 4.241 1.4 0 4 3 45.96 1.975 0.6 2 6 3
21.45 4,142 4.5 4 2 9 46.45 1,955 6.4 6 8 o
22,20 4.004v 39.4 1 5 9 46.58  1,95¢ 0.6 5 7 3
22.92 3,889 0.7 33 46.95 1.935 1.4 9 1
23.16 3,840 4., 2 ¢ 47.07 1.93¢ 0.8 9. 3 ¢
23.64 3,764 6.7 L 47.34 1,920 4.8 4 8 2
24,53 3 639 3.6 ¢ 29 47.97  1.89¢ 0.6 6 2 3
" 24.96 2,567 1.3 S 1 o 47.98  1.89¢ 1.0 WIENR 3
‘25,20 3,534 3.9 e 2 46,09 1.9z 0.8 7 5 2
25.63  3,47¢ 68.5 2 0 2 48.36 1.882 8.6 0 0 ¢
26.04 3,422 4,5 0 6 .9 48.70 1.870 2.1 S 9
26.25  3_395. 39.8 3 5 48.86 1.864 1.1 11 4
"7.09 3,292 4.2 2 2 2 50.39 1.811 4.6 0.0 ¢
7.49 3,245 )03 13 2 50.64 1.803 1.0 S S
7.68 3.223« 42.8 5 1 b 50.89 1.794 6.8 7 1 3
7.87. 3,201 26.5 5 3 ¢ 52,67 1,738 0.9 40 4
£8.28° 3 156 3.5 3.1 2 . 53.11 1,725 1.6 770 2
B.66. 3,118 3.1 0 6 ] 53.33  1.718 1.8 ° 3
-85' 3.09¢ 3.3 ¢ 4 53.48  1.713 c.5 & 2 4
5 2.94¢ 5.4 2 6 3 53.82  1.703 0.8 1 5 4
8 2,896 1.7 6 2 ¢ 54.02 1,698 1.9 8 8 ¢
T30 2,894 13 $ 0 273 3 54.38  1.687 1.6 5 a7 3
35 2,743 2.6 1 5 3 55.04 1.668 0.7 7 9
5 2,702 7.8 17 156 2 55.95  1.668 2.0 0 12
18 2,638 1,¢ 3 7 9 55.86 1.646 0.6 385 ¢
17 . 2,566 4.6 0 8 ¢ 56.74  1.622 2.6 5 3 4
12,521 130 35 2,4 ¢ 3 57.71 1,97 3.9 8 ¢ 3
19 2,469 0.9 2 8 ¢ 59.34 1,559 0.7 0 12 2
: 2.4¢68 1.0 S 59.76 1.548 3.9 8 8 2
54 2,459 5.2 6 4
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Lampiran 11. Perhitungan Kandungan Ti Teoritis

Kandungan Ti Teoritis pada sampel TiO,-Z1 sebesar:
0,1 mol/L x 0,1 L =0,01 mol
Massa = 0.01 mol x 47,9 g/mol
=0,479 g
% Ti=0,479 g/25 g x 100
=1,916

Kandungan Ti Teoritis pada sampel TiO,-Z2 sebesar:
0,2 mol/L x 0,1 L = 0,02 mol
Massa = 0.02 mol x 47,9 g/mol
=0,858 g
% Ti=0,858 g/25 gx 100
= 3,432

Kandungan Ti Teoritis pada sampel Ti0,-Z4 sebesar:
0,4 mol/L x 0,1 L = 0,01 mol
Massa = 0.04.mol x 47,9 g/mol
= 1,916 g
%Ti=1716g/25gx 100
= 7,664




A

Lampiran 12

Data dan grafik kurya baku metilen biry PH = 6-7 dengan spektrofotometer
UV-Visible .

[ Konsentrasi (mg/L)

t 0
02 l
0,4 !
0,6 ’
0,8 l

Nilai : Slope = 0,361

Intersep = -0,0002

Koefisien korelasi (r)= 0,997893

Persamaan : Abs = 0,361 C ~0,0002
Nilai -0,0002 tidak bermakna, jadi persamaan di aias menjadi :
Abs =0,36]1 C

Dengan, Abs adalah absorbansi larutan

C adalah konsentrasi larutan (rg/L)




Grafik Abs vs C

Konsentras| (ppm)




Lampiran 13 ;.
Data absorbansi ”dan konsentrasi metilen biru setelah fotodegradasi dengan sinar
UV dan dikatalis TiO,-zeolit dengan variasi konsentrasi ion Ti (Iv)

Persamaan : Abs = 0,361 C

Sampel Absorbansi Rata-rata Konsentrasi Rata-rata
Absorbansi (mg/L) Konsentrasi
(mg/L)
0,031 0,086
Ti0O,-zeolit1 0,031 0,031 0,086 0,086
0,031 0,086
0,135 0,374
Ti0;-zeolit2 0136 - 0,135 0,377 0,374
0,135 0,374
0,005 0,014
TiO;-zeolit4 0,005 0,005 0,014 0,014
0,005 0,014




Lampiran 14

Data persentase penurunan metilen biru setelah fotodegradasi dengan sinar UV

dan dikatalis TiQ,-zeolit dengan variasi konsentrasi Ti

- Perhitungan presentase dengan rumus :

% penurunan =

x 100 %

Dengan, C, adalah konsentrasi metilaen biru setelah fotodegradasi dengan sinar

UV dan katalis TiO,-zeolit dengan varisi konsentrasi Ti

Co adalah konsentrasi awal metilen biru (Img/1.)

Sampel Konsentrasi (mg/L) Penurunan (%)
TiO,-Zeolit1 0,086 91,4
Ti0,-Zeolit2 0,374 62,5
TiO2-Zeolit4 0.014 98,6




