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Intisari

Telah dilakukan penelitian mengenai sintesis, karakterisasi dan uji
aktivitas Ti02-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 Ti4+ 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 run. Konsentrasi metilen biruditentukan 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
Ti4+. Serta menurunkan luas permukaan spesifik dari 110,67 m2/g menjadi 109,43
m2/g untuk Ti02-Zl, 30,48 untuk Ti02-Z2 dan 27,13 m2/g untuk Ti02-Z4, dengan
kandungan logam Ti sebesar 2,692% untuk Ti02-Zl, 2,805 untuk Ti02-Z2 dan
2,562 untuk Ti02-Z4. Uji aktivitas menunjukkan bahwa Ti02-zeolit memiliki
aktivitas sebagai fotokatalis dengan kemampuan menurunkan konsentrasi metilen
biru hingga 91,4% untuk Ti02-Zl, 62,5% untuk Ti02-Z2 dan 98,5% Ti02-Z4 dari
konsentrasi metilen biru 1 mg/L.

Kata kunci: pertukaran ion, Ti02-zeolit, fotodegradasi

XI



THE EFFECT OF Ti METAL CONCENTRATION
ON PHYSICOCHEMICAL CHARACTER OF TiOrZEOLITE

AND THE APPLICATION OF TiOrZEOLITE FOR METHYLENE BLUE
PHOTODEGRADATION

By:

FARIDAH

Student Number : 01 612 021

Abstract

Research on synthesis , characterization and photocatalitic of Ti02-zeolit
for methylene blue photodegradation has been investigated. The purpose of this
research was to determine a change of physicochemical characterization ofzeolit
ion exchange and photocatalytic activity test of the properties for methylene blue
degradation. The synthesis was prepared by changing Ti4+ polyhvdroxi metal ion
into zeoht suspention with variety concentration 0,1; 0,2; and 0,4 mol of
Ti /zeoht 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 1ppm solution
using UV light in 366 run. 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 Ti02 m the internal and external surface of Zeolite caused the
decrease from 110,67 m2/g to 109,43 m2/g for Ti02-Zeolite 1; 30,48 m2/g for
?!^£^ n?-^ 2y25 m/g f°r Ti°2-Zeolite 4, the content of Ti metal was2,692% for Ti02-Zeohte 1; 2,805% for Ti02-Zeolite 2; and 2,562% for Ti02-
Zeolite 4. The activity test slowed that Ti02-Zeolite has photocatalytic activity by
increasing methylene blue concentration until 91,4% for Ti02-Zeolit 1- 62 5% for
Ti02-Zeoht 2; and 98,5% for Ti02-Zeolit 4from methylen blue 1ppm ' '

Key word : ion exchange, TiOrZeolit, 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 secarakimia, 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 beriangsung sempurna dari senyawa hidrokarbon akan

menghasilkan kabondioksida dan H20 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



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, okoida logam Ti paling banyak digunakan.

Titanium dioksida pada umumnya bersifat inert terhadap tubuh manusia, tidak

beracun, murah danramah lingkungan. Beberapa logam sulfida jugadapat bersifat

sebagai fotokatalis, tetapi logam-logam sulfida memiliki beberapa kelemahan



dalam hal mudah berkarat. Kemampuan Ti02 sebagai fotokatalis akan meningkat

pada distribusi 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 transisi teremban 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 Ti02-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 Ti02-zeolit dan mengamati pengaruh konsentrasi

logam Ti terhadap karakterfisikaTi02-zeolit?

2. Bagaimana pengaruh konsentrasi logam Ti terhadap fotoaktivitas Ti02-

zeolit pada fotodegradasi zat warna metilen biru?

1.3 Tujuan Penelitian

Adapun tujuandilakukannya penelitian ini adalah :

1. Mensintesis Ti02-zeolit dan mengamati perubahan yang terjadi pada

karakter fisika Ti02-zeolit dengan adanya variasi konsentrasi logam

titanium.

2. Menentukan pengaruh variasi konsentrasi Ti terhadap fotoaktifitas Ti02-

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 Ti02-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.



BAB II

TEVJAUAN PUSTAKA

2.1 Zeolit Teraktivasi

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 modernit tipe A [Na2CaK2]Al2Si24.7H20 (Hikam

dkk, 2001). Kemurnian bahan alam ini sangat rendah untuk lartgsung 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 rata-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 rnembutuhkan

katalis dengan luas permukaan yang tinggi dan ukuran pori yang besar, dimana

akan memudahkan transport senyawa organik. Dua hal tersebut rnembutuhkan

luas permukaan eksternal yang tinggi.

Rutile dan anatase yang cukup stabil keberadaannya dan bisa digunakan

sebagai fotokatalis (Gunlazuardi, 1995). Ti02 dengan bentuk kristal anatase dan

rutile, jika dikenai suatu sinar UV dengan X< 385 nm untuk anatase dan X=-- 405

nm untuk rutile, akan menghasilkan spesies oksidator pada permukaannya. Ti02

merupakan spesies oksidator kuat yang ditunjukkan Yf pada permukaannya. Oleh

karenanya Ti02 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, Ti02 murni

merupakan padatan berwarna putih yang tidak larut didalam HC1, HNO

akuaregia, tetapi larut dalam asam sulfat pekat membentuk ion titanium (III) Ti

dan titanium (IV) Ti4+. Ion Ti3+ berwarna lembayung dan jika berada didalam air

mudah teroksidasi menjadi Ti4+ yang berwarna. Secara kimiawi, ion Ti4+ berada

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

'3

3+



mula-mula membentuk ion titanil (Ti02+) selanjutnya membentuk keseimbangan

dengan Ti(OH)22+ dan Ti4+. Bila keasaman diturunkan (pH > 2,5) membentuk

endapan Ti(OH)4, [Ti604]4+ atau Ti02.nH20 (Cotton et, al. 1999). Ti4+ dalam

larutan dengan konsentrasi lebih dari 12 Mdapat membentuk trans-[Ti(OH)2Cl4]2"

dan [Ti(OH)(H20)Cl4]" sedangkan dalam larutan asam klorida (konsentrasi < 12

M) berada dalam bentuk kation polihidroksi [Ti08(OH)12]4+ (Starte, 1986; Cotton,
dkk. 1999)

Reaksi fotokatalitik yang menggunakan titanium dioksida (Ti02) 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 C02, air dan ion mineral. Fotokatalis

merupakan katalis heterogen yang dapat merubah polutan organik didalam air

tanpa pemanasan, tekanan tinggi atau zat kimia aditif lainnya. Pemanfaaatan

fenomena tersebut dapat diaplikasikan didalam air limbah industri tekstil sehingga

dapat mengurangi polutan yang bersifat racun (toxic) terhadap lingkungan

(Houas, dkk. 2000). Ti02 telah banyak diteliti oleh para peneliti didalam reaksi

fotodegradasi senyawa organik seperti fenol, senyawa aromatik dan alkohol. Ti02

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 TiOj murni dalam mendegradasi zat warna (metilen biru) dengan

bantuan sinar matahari. Penelitian tersebut melaporkan adanya peningkatan

degradasi zat warna (metilen biru) hingga mencapai 98% dalam waktu 1 jam.

Penelitian serupa juga dilakukan oleh Houas, dkk., (2000) yang menyatakan

bahwa Ti02 murni dapat mendegradasi metilen biru pada temperatur kamar yang

akan menghasilkan spesies-spesies seperti C02, S042', NH/ dan N03". Penelitian

yang mendukung telah dilakukan Lachheb, dkk., (2002) mengenai reaksi

fotokatalis menggunakan Ti02 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 C02, S042", NH4+ dan N03".

Berawal dari publikasi Fujishima dan Honda Nature, fenomena

fotokatalisis pada permukaan Ti02 dan kemungkinan aplikasi teknologinya

menjadi lahan penelitian yang subur hingga saat ini. Luas jangkauan kemungkinan

aplikasinya meliputi bidang-bidang: diversifikasi energi {fotoelectrochemical

solar cell and water splitting), sintesa kimia organik ifotoelectrosynthesis),

pengolahan limbah {water or gas detoxification and disinfection), pengembangan

metoda analisis {TOC Analyzer, Selective Electrode), bidang kedokteran (anti

cancer) dan bidang material {selfcleaning glass and ceramics). Penelitian aplikasi

fotokatalisis untuk degradasi (mineralisasi) polutan organik mulai banyak menarik



perhatian komunitas peneliti sejak awal dekade 80'an. Ollies dan groupnya,

dengan memanfaatkan suspensi Ti02 dan sinar UV, mendemonstrasikan

bagaimana khlorohidrokarbon didegradasi menjadi karbon dioksida dan asam

klorida. Sementara itu, mengawali pemanfaatan efek fotokatalisis dengan Ti02
untuk mematikan mikroorganisme (disinfeksi). Pada mulanya para peneliti
menggunakan Ti02 sebagai suspensi dalam air yang diolah. Namun karena

disadari akan timbul kesulitan teknis yang signifikan dalam mengambil kembali

Ti02 dari air olahan, kemudian para peneliti mengatasinya dengan Ti02 yang
diimobilisasi pada bahan penyangga. Dengan Ti02 yang diimobilisasi, disamping
muncul beberapa kelemahan, mempunyai beberapa keunggulan yang penting
(Anonim, 2004).

Penelitian fotokatalisis pada permukaan Ti02 berkembang pesat sejak
publikasi Fujisima &Honda mengenai fotoelektrokatalisis pemecahan air pada
elektroda lapisan tipis Ti02. Berbagai usaha dilakukan untuk mendapatkan
fotokatalis berefisiensi tinggi, antara lain sintesis nanokristal 7i02, 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 Ti02, salah satu

yang terpenting adalah bentuk kristalnya. Ti02 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
Ti02 bubuk mulai dari suhu 120° Cdan mencapai sempurna pada 500° C.
Menurut Ollis dan Elkabi pada suhu 700° Cmulai 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° Cselama 30

irenit (Tjahjanto dan Gunlazuardi, 2001).

Beberapa penelitian mengungkapkan bahwa larutan perkusor Ti02 yang

dilapisi pada sampel gelas preparat dan dikalsinasi pada suhu 550°C akan

menghasilkan bentuk kristal anatase dengan penampang lapisan Ti02 tampak

padat dan kurang berpori, sebagaimana yang dilaporkan Tjahjanto dan

Gunlazuardi (2001).



BAB HI

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 terbentuk 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 aframework structure enclosing cavities
occupied by large ions and water molecules, both of which have considerable
freedom ofmovement, permitting ion-exchange and reversible dehydration".

Dengan 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 proses konversi digunakan bahan dasar lempung
kaolin. Reaksi konversi kaolin menjadi zeolit sebagai berikut:

Al2Si205(OH)4 550-c v Al2Si207 + 2H20

Kaolin meta kaolin

3Al2Si207 iQ5o°c %Si2Al60i3 + 4Si02

Meta kaolin mulit kristobalit

3.1.1 Struktur dan Komposisi Zeolit

Satuan pembangun dasar zeolit adalah tetrahedra Si04 dan A104.
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 negatifkerangka (Alim, 2000).

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

M2/n0 A1203 aSi02 bH20 atau Mc/n {(A102)c(Si02)d} bH20
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Dimana n adalah valensi logam, a dan b adalah molekul silikat dan air, c dan d

adalah jumlah tetrahedral alumina dan silika. Rasio d/c atau Si02/A102 bervariasi

dari 1-5. Zeolit tidak dapat diidentifikasi hanya berdasarkan analisa komposisi

kimianya saja, melainkan harus dianalisa strukturnya (Last, 2003).

Dari ramus 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 (S1O4)4" atau oksigen dengan aluminium (AIO4)5". 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.

= 0

= A1

= Si

Gambar 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, penukar 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. Setelah 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 jugamerupakan 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 atau kerangka

struktural senyawa padatan tersebut memiliki sisi aktif yang mampu berinteraksi

dengan adsorbat. Zeolit yang mempunyai struktur berpori atau berongga dan

memiliki sisiaktifdapat digunakan sebagai adsorben.

Dalam keadaan normal ruang hampa pada kristal zeolit terisi oleh molekul

H20 bebas yang berada di sekitar kation. Bila kristal zeolit dipanaskan pada suhu

300-400°C maka air tersebut akan keluar sehingga zeolit dapat berfungsi sebagai

penyerapgas 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 lolos, sedangkau 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 adsorbsi 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 terhadap ukuran

molekul tertentu dapat disesuaikan dengan jalan: penukar kation, dekationisasi,

dealuminasi, secara hidrotermal dan perubahan perbandingan kadar Si dan Al

(Suryawan, 1997).

c. 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:

ZaB(z)b + ZbA(s)a « - ZaB(s)b + ZbA(z)a

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, Kdengan :

AzBs
K = -— Untuk Za =Zb = 1

BzAs

Harga Kbergantung 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 1g 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

(Last, 2003). *'



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 analsite A.X 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
Kestabilan Q

<250

250-400

400-600

>600

Zeolit

Hormotom, Phillipsit,Pangulingit, Henlandit.
Gismondin, Yugawarasit, Stilbit, Brewstrerite, Stellerite.
Laumonite, Faujasit, Natrolit,Seolecit, Mesolit, Thomsonit,
Gonnardite, Edingtonite.
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, penjemih air, penjemih limbah, pakan temak, dll. Untuk lebih

jelaspemanfaatan 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 releasefertilizer)

dan sebagai pengontrol cadangan air.

2. Bidang Petemakan

Dalam bidang ini , zeolit telah digunakan secara komersial terutama di

negara-negara Eropa dan Jepang. Di Indonesia Zeolit telah digunakan sebagai

imbuh makanan temak domba dan sapi hingga sekarang ini masih dalam tahap

penelitian. Penggunaan Zeolit dalam bidang petemakan 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 NH4+ 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 dalambidang 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 hanya 32,9 % ,

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 kelangsungan 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 jemih 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 airbuangan.

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. la 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 3d34s2. Energi untuk mengeluarkan



21

empat elektron begitu besar, sehingga Ti4+ 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.

TiCl4 + 2H20 ^z± Ti02 + 4HC1

Dengan kurangnya air, atau pada penambahan TiCLj kepada larutan aqua HC1,

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 TiCLt dalam

fase uap dengan oksigen. Endapan yang diperoleh melalui penambahan OH"

kepada larutan Ti4+ paling baik dianggap sebagai Ti02 hidrat, bukan hidroksida

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

(a) (b) (c)

Gambar 2 : Struktur kristal Ti02 (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 pitavalensi (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 fotokatalitik dari Ti02 dapat

diamati pada gambar 3 (Hoffman dkk., 1995).
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reduktor+
"* C02 , H20 + 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 (eCb") sambil meninggalkan lubang {hole)

padapita valensi (hVb+).

2. Rekombinasi pembawa muatan: elektron pada pita konduksi (eCb) dan lubang

pada pita valensi {hole)akan bergabungdan menghasilkan energi panas.

3. Imsiasi reaksi oksidasi oleh lubang pada pita valensi (hyb*): yang akan

bereaksi dengan substrat atau reduktor.

4. Inisiasi reaksi reduksi oleh elektron pada pita konduksi (eCb): yang akan

bereaksi dengan oksidator, yaitu oksigen.

5. Reaksi fotoreduksi terkatalis dan reaksi termal lanjutan (reaksidengan oksigen

aktif) akan menghasilkan gas C02 atau zat-zat mineral.

6. Penjebakan (trapping) elektron pada pita konduksi (ear) ke dalam ikatan

Dangling pada permukaan membentuk Ti (III).
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7. Penjebakan (trapping) lubang pada pita valensi (hvb+) ke dalam gugus titanol

pada permukaan.

Kemampuan suatu semikonduktor sebagai fotokatalis ditunjukkan oleh

harga Eg. Harga Eg yang semakin besar menunjukkan fotoaktivitas yang makin

tinggi. Harga Eg akan semakin meningkat seiring dengan semakin turunnya

ukuranpartikel (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 pewama pada bidang bakteriologi serta sebagai

reagen beberapa senyawa kimia, pada identifikasi campuran digunakan sebagai

indikator oksidasi-reduksi.



26

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.

CI

(H3C)2N
N(CH3)2

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

merapakan salah satujenis spektroskopi sinar-X. Dasar analisis metode difraksi

sinar-X adalah pengukuran radiasi sinar-X yang terdifraksi oleh bidang kristal.

Sinar-X merapakan radiasi elektromagnetik dengan panjang gelombang

0,5-2,5 Adan energi sebesar ±107 eV. 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 panjang 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. Spektram

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

Gambar5. DifraksiX-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 haras dikuatkan pada suatu arah tertentu. Penguatan pada

sinar-X dipantulkan menjadi kuantitatifbila hukum Bragg dipatuhi. Hukum Bragg

dapat didefinisikan sebagai berikut: (West, 1984)

n X = 2 d sin 8

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

X= panjang gelombang (nm)

9 = sudut pantul difraksi (°)

n = tingkat difraksi
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Komponen-komponen pokok dari alat difraksi sinar-X meliputi: (1)

Tabung reaksi yang merapakan 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) Recorder untuk

menampilkan keluaran yang berupa pola difraksi atau difatogram (Wahyuni,

2003).

Metode difraksi sinar-X serbuk (X-RD) merapakan metode penting bagi

karakterisasi kualitatif 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, perabahan-perabahan parameter kisi dengan perubahan komposisi.

3. Metode ini memungkinkan untuk mendapatkan efek orientasi yang lebih

diinginkan, patron-patron difraksi indeks sama baiknya untuk

mengevaluasi efeklatar dan pelebaran garis.

Patron X-RD merapakan plot intensitas berkas terdifraksi yang menyatakan

indeks Miller (hkl) sebagai fungsi 20. Zeolit merapakan mikro kristal dan X-RD

hanya bermanfaat jikaserbuk merapakan 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 karakterisasi padatan.

Metode yang digunakan untuk menentukan luas permukaan 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 Branauer, 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:

_L_ - _L_ + £zl (p/po)
W{PolP) Wm.C Wm.C K }

dimana : W =berat gas teradsorbsi pada tekanan relatifP/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 merapakan 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- A0.e^693,/r

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

Ao =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

yangada padasampel digunakan persamaan :

Kc = Q"(M"g*Q X Ks
Cps{standar)

dimana: Kc = kadar sampel (% b/b)

Ks = Kadarstandar (% 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 energi yang 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 merapakan spektrofotometer yang dapat digunakan

untuk mengukur serapan cahaya baik di daerah UV maupiin 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 laratan dinyatakan oleh persamaan Lambert-Beer

berikut ini (Khopkar, 2002)
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A = - Log T = a b c

dimana : A = absorbansi

T = transmitansi (%)

a =absorbtivitas molar (Lcm1. mol'1)

b = tebal kuvet (cm)

c =konsentrasi zat yang menyerap sinar (mol/L)

Penentuan konsentrasi suatu senyawa dengan spektrofotometer,

dilakukan dengan membandingkan kekuatan serapan cahaya oleh larutan contoh

terhadap laratan 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 pertsrra 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

laratan contoh yang sama ke dalam larutan standar (Sastrohamidjojo, 2001).

Diagram sederhana spektrofotometri UV-Visible adalah sebagai berikut:

Mono-

kromator —•

Sel

Penyerap —>

Detektor Recorder

atau

Penratat

Gambar 6. Diagram spektrofotometri UV-Visible (Sastrohamidjojo, 2001)
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3.7 Hipotesis

Berdasarkan telaah pustaka dan didukung oleh beberapa teori, 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 bira yang terdegradasi semakin

meningkat.



BAB IV

METODE PENELITIAN

4.1 Alat dan Bahan

Alat yang digunakan meliputi:

a. Analisis Pengaktifan Neutron

b. Surface area analyzer NOVA 1000
c. SpektrofotometriUV-^^merekHITACHIU2010
d. X-Ray Diffraction (XRD) merek Shimadzu XRD 6000
e. Lampu UV dengan panjang gelombang 366 nm

f. Alat kalsinasi

g. Seperangkat alat gelas

h. pH Universal Indikator

i. Kertas Saring Whattman 40

j. Timbangan

it. Oven

Bahan yang digunakan meliputi:

a. Zeolit alam asal wonosari

b. TiCUbuatanE.Merck

c. HC1 buatan E. Merk

d. Metilen biru buatan E. Merck
e. Aquades buatan laboratorium kimia analitikUGM
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4.2 Cara Kerja

Penelitian ini dilakukan dengan metoda pertukaran ion, yaitu dengan
menggunakan laratan TiCl4. 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, kermjdian dikeringkan dalam oven pada temperatur 120°C.
4.2.2 Pertukaran Ion

Langkah awal pertukaran ion pada zeolit adalah pembuatan larutan
oligomer ton sebanyak 100 mL dengan hidrolisis garam TiCl, dengan bantuan
asam klorida (Ha)-3 Msebanyak 20mL. Kemudian dilakukan pengadukan
selama 5hari. Ti-zeolit dibuat dengan cara mencampurkan lanrtan oligomer titan
dengan zeoli, alam hasi! preparasi sebanyak 25 gram sedikit demi sediki, dan
pengadukan menggunakan stirer se.ama 24 jam. Pada tahapan ini akan dilakukmi
variasi konsentrasi logam Ti. Zeoli, yang teiah diaktivasi ini diberi kode antara
lain: Ti02-Zl (zeolit yang mengandung TiCl, 0,1 M), Ti02-Z2 (zeolit yang
mengandung TiCl4 0,2 M) dan Ti02-Z4 (zeolit yang mengandung TiCl4 0,4 M).
Proses pertukaran ion dilanjutkan dengan penyaringan dan pencucian dengan
aquadest hingga netral dan bebas dari ion klorida (C). Ion klorida dideteksi
dengan cara meneteskan ,aruta„ AgNO,. Pencucian dHahrkan s^pai knsta,
zeolit menunjukkan tes, negaMf terhadap AgNO, ya„u tidak terben.uk lagi
endapan putih AgCl. Zeol,, yang diperoleh disaring dan d,kenngka„ dalam ove.
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Sampel Ti-zeolit yang telah kering dikalsinasi pada temperatur 400°C dengan
aliran gas 02 selama 4jam dan gas N2 selama 2jam. Hasil preparasi ini kemudian
disebut Ti02-zeolit.

4.2.3 Karakterisasi Katalis Hasil Sintesis

Katalis hasil sintesis diamati parameter fisiknya meliputi besamya
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 pengarah 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 Ti02-zeolit
kedalam 10 mL metilen bira Img/L kemudian diaduk dengan stirer selama 5
menit, ditutup dengan plastik hitam dan diekspos dengan penyinaran UV pada
panjang gelombang 366 nm selama 2jam. Kemudian disaring dan diukur
absorbansinya pada panjang gelombang 664 nm.
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HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN

5.1 Karakterisasi Zeolit Alam

Karakteristik awal zeolit alam dilakukan dengan menggunakan X-ray

Diffraction (XRD). Hasil identifikasi menggunakan XRD menghasilkan
difraktogram seperti pada Gambar 7.

12000
count

10000

8000

6000

2000

5.00 7.50 10,00 12.50 15.00 17.50 20,00 ^,50 25,00 27,50 30,00
2teta

Keterangan : M = mordenit
K = klinoptilolit

Gambar7. Difraktogram Zeolit Alam

Dari difraktogram terlihat bahwa sampel mempunyai puncak pada 29 =

6,51° (d - 13,58 A) dan 29 - 25,63 (d =3,976 A) yang merapakan daerah

karakteristik mineral mordenit alam dengan intensitas yang cukup berarti. Pada 29

=19,5° menunjukkan intensitas yang paling besar merapakan mineral penyusun
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 29 = 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 29 = 9,88° (d =

8,96A) 29 = 11,19° (d =7,9lA) ; 29 =22,36° (d - 3,98 A) dan 29 =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 pengotor 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 teknik aktivasi telah

dilakukan untuk meningkatkan mutu zeolit alam, salah satunya yaitu dengan

mengembankan ion titanium (Ti4+) kedalam zeolit, yang dilakukan dengan cara :

1. Pembuatan laratan oligomer titan, yaitu tahap pembuatan polioksokation

titanium yang dipakai sebagai penukar ion. Laratan oligomer titan dibuat

dengan hidrolisis garam TiCl4 dengan bantuan asam klorida (HC1) 3 M.

Menurut Manku (1984) dan Cotton (1999) menyatakan bahwa Ti (IV)

akan berada dalam bentuk kation polihidroksi [Ti08(OH)i2]4+ pada kondisi

larutan HC1 dengan konsentrasi kurang dari 12 M. Laratan oligomer titan

didiamkan sambil diaduk selama 5hari 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 laratan oligomer titan, kation yang

dipertukarkan akan berinteraksi. Pada tahap ini polioksokation (larutan

oligomer titan) menggantikan posisi kation-kation pengotor (seperti Na+,

Mg2* dan Iain-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+, Ca2+, Mg2+ dan Iain-lain

tidak terikat kuat sehingga mudah digeser atau ditukar oleh ion Ti (Ti4+).

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 beriangsung 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 (Cf), agar ion tersebut tidak memberikan kontribusi pengaruh

terhadap kerja Ti02-zeolit. Pencucian dilakukan dengan aquadest hingga

benar-banar bebas dari ion klorida (CI) yang dibuktikan dengan uji

menggunakan AgN03. Tes negatif terhadap ion klorida (CI) ditunjukkan

dengan tidak terbentuk endapan putih AgCl. Sebagaimana reaksi berikut:

Cf + AgN03 — AgCll + N03"

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 02 kedalam kerangka

zeolit yang telah mengadsorbsi ion titanium (Ti4+) 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 Ti (Ti02) terdispersi pada rongga.

Proses kalsinasi, yaitu tahapan pemanasan sampel dengan

temperatur tertentu menggunakan aliran gas N2. Kalsinasi terhadap zeolit

bertujuan untuk memperbaiki kekeristalan dan menghilangkan pengotor

organik pada bahan untuk Ti02-zeolit meningkatkan kemampuan Ti02-

zeolit sebagai katalis. Molekul-molekul air yang terperangkap pada pori-

pori struktur zeolit teraapkan 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
aktifdan kenaikan luas permukaan.
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5.3 Karakterisasi Ti02-Zeolit

Untuk mengetahui keberhasilan sintesis Ti02-zeolit, dilakukan analisis

terhadap beberapa karakter fisika padatan meliputi identifikasi mineral dengan X-

Ray Diffraction (XRD), analisis luas permukaan dengan cara adsorpsi gas N2 (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 29 tertentu dengan intensitas yang relatif

tajam dan tinggi. Harga-harga 29 tersebut digunakan untuk menentukan harga

jarak kisi kristal (d). Harga dsampel dari sampel zeolit teraktivasi yang disajikan

pada Gambar 8, selanjutnya dibandingkan dengan data standar dan didapat jenis

mineral yang karakteristik untuk harga dtersebut. Harga d, intensitas difraksi dan

jenis mineral dari sampel Ti02-Zl (zeolit yang mengandung TiCl4 0,1 M), Ti02-

Z2 (zeolit yang mengandung TiCl4 0,2 M) dan Ti02-Z4 (zeolit yang mengandung

TiCl4 0,4 M)disajikan pada Tabel 2.
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Gambar 8. Difraktogram Ti02-zeolit dalam berbagai variasi konsentrasi Ti
A v 4. : T--4+ n 1 » iA. Konsentrasi Ti4+ 0,1 M
B. Konsentrasi Ti4+ 0,2 M
C. Konsentrasi Ti4+ 0,4 M
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Tabel 2. Harga 29, d, intensitas difraksi dan jenis mineral sampel zeolit

Sampel 29 (°) d(A) I Jenis

Ti02-Zl 6,510 13,566 4404 mordenit

9,784 9,032 17580 mordenit

22,33 3,978 23592 klinoptilolit

Ti02-Z2 6,500 13,587 5097 mordenit
•

9,807 9,011 13527 mordenit

22,283 3,986 25901 klinoptilolit

Ti02-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 Ti02-Zl, Ti02-Z2 dan Ti02-Z4

dibandingkan dengan pola difraksi zeolit alam yang ada terlihat bahwa puncak-

puncak difraktogram yang tajam pada sudut difraksi (29) seperti pada Tabel 2

adalah karakteristik untuk jenis mineral campuran mordenit dan klinoptilolit.

Selama proses pertukaran ion, zeolit sintesis dapat mengalami kerasakan

straktur atau kehilangan sebagian kristalinitasnya (Wahyuni, dkk., 2001). Untuk

mengetahui pengarah pertukaran ionTi (IV) terhadap straktur zeolit alam diamati

kristalinitas zeolit. Hal ini terbukti, dari Tabel 3 dan Gambar 8 dapat terlihat

bahwa zeolit alam mordenit mengalami kerasakan struktur selama proses

pertukaran ion, yang ditunjukkan dengan menurunnya intensitas mineral mordenit

pada 29 = 6,50. Kerasakan tersebut dapat disebabkan oleh pH laratan yang relatif

rendah, suhu dehidrasi yang tinggi atau oleh kation penukar yang berinteraksi

dengan straktur zeolit. Apabila ion Ti (IV) yang dianggap sebagai faktor
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penyebab, maka kenaikan konsentrasi ion Ti (IV) dapat meningkatkan kerasakan

straktur zeolit, namun tidak demikian pada hasil analisis ini, sebagimana data

yang disajikan pada Tabel 3.

Tabel 3. Tabel Kristalinitas Sampel

Sampel 29 I Kristalinitas relatif

* (%)

Zeolit alam 6,50 4021 100

Ti02-Zl 6,50 2478 61,63

Ti02-Z2 6,50 2486 61,83

Ti02-Z4 6,50 2578 64,11

*) Relatif terhadap zeolit a am

Berdasarkan tabel diatas menunjukkan bahwa kristal zeolit menurun akibat

adanya proses aktivasi. Hasil analisis menunjukkan kristalinitas dari sampel Ti02-

zeolit dengan variasi konsentrasi logam titanium masing-masing sebesar 61,63 %

untuk Ti02-Zl; 61,83 % untuk Ti02-Z2 dan 64,11 % untuk Ti02-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)3 maupun ion terlarat Al3+, yang mengakibatkan kerasakan struktur zeolit.
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Pola difraksi sinar-X tidak hanya memberikan keterangan jenis mineral,

akan tetapi juga tentang bentuk kristal Ti02 yang terdapat didalam zeolit.

Berdasarkan data XRD pada lampiran 2, 3 dan 4 disesuaikan dengan intensitas

relatif standar terlihat bahwa bentuk Ti02 yang terdapat dalam zeolit aktivasi

adalah campuranantara bentuk anatase yang ditunjukkan adanya puncak pada d =

3,517 ; 3,538 dan 3,531 dan ratile pada d = 3,252; 3,2699; 2,488; dan 2,484.

Munculnya luas puncak mengidentifikasikan bahwa Ti02 terbanyak berada dalam

bentuk amorphous dengan jumlah kecil anatase dan ratile terdapat dalam

campuran tersebut. Bentuk anatase dan rutile dari masing-masing sampel

disajikan pada Tabel 4.

Tabel 4. Tabel Identifikasi Data Hasil XRD Identifikasi Ti02

Sampel Zeolit d I Bentuk Ti02

Ti02-Zl 3,517

3.252

2,488

6203

1600

9550

Anatase

Rutile

Rutile

Ti02-Z2 3,531

3.252

2,484

7224

7119

9111

Anatase

Rutile

Rutile

Ti02-Z4 3,538

3,269

2,496

8979

24775

11402

Anatase

Rutile

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 Ti02 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
02 dan N2 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 merapakan parameter distribusi ukuran pori. Analisa ini
dilakukan dengan 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 Ti02-Zl, Ti02-Z2 danTi02-Z4.

Tabel 5. Hasil analisis luas permukaan zeolit

Katalis

Zeolit alam

Ti02-zeolitl

Ti02-zeolit2

Ti02-zeolit4

Luas Permukaan Spesifik

(m2/g)

110,67

109,43

30,48

27,13

Volume Pori Total

(ml/g)

69715

65,80

~2W

20,25"

Rerata Jejari Pori

(A)

12^1

72^03

T4T9J
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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. Hai ini disebabkan karena

bila padatan katalis mempunyai pori-pori yang banyak, maka jari-jari pori yang

terkandung semakin kecil, akibatnya luas permukaannya semakin besar. Hal

tersebut sesuai dengan hasil analisis. Dilihat dari konsentrasi Ti4+ yang dikandung,

secara umum semakin besar konsentrasi ion penukar maka makin banyak jumlah

ion yang dapat ditukarkan, sehingga diperoleh luas permukaan yang lebih besai;,

namun tidak demikian pada hasil analisis ini. Semakin besar konsentrasi Ti4t,

semakin kecil luas permukaan spesifik. Hasil analisis menunjukkan adanya

perbedaan luas permukaan spesifik yang relatif berbeda pada kedua sampel

dimana Ti02-Z2 dan Ti02-Z4 memiliki luas permukaan spesifik yang lebih kecil

dibandingkan prosentase luas permukaah spesifik pada sampel Ti02-Zl. Hal ini

disebabkan adanya logamTf/ pada sampel Ti02-zeolityang menutupi pori.

Zeolit alam dan zeolit teraktivasi termasuk kedalam kelompok material

mikropori dan mesopori, sebagaimana disajikan pada Gambar 9. Hal ini

berdasarkan definisi IUPAC, 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. Penuranan luas permukaan

spesifik pada zeolit teraktivasi dipengaruhi oleh distribusi pertukaran ion yang

tidak merata.
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Gambar 9. Histogram distribusi pori zeolit
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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 daiam {internal

surface) sehingga molekul-molekul reaktan haras bermigrasi didalam pori untuk

bertemu situs aktif. Dari ketiga sampel teraktivasi dengan ukuran pori yang sama

pula, Ti02-Z4 memiliki volume pori lebih kecil dan rerata jejari pori lebih besar.

5.3.3 Analisis Unsur dengan Analisis Pengaktifan Netron (APN)

Karakteristik Ti02-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
(%) (b/b)

Kandungan Ti (%) (b/b)

Ti02-Zl 1,916 2,692

Ti02-Z2 3,832 2,805

Ti02-Z4 7,664 2,562

Hasil analisis menunjukkan kandungan Ti dalam sampel zeolit dengan

variasi konsentrasi Ti menghasilkan kadar Ti yang berbeda. Banyaknya Ti yang

terkandung pada sampel Ti02-Zl (2,692 %) lebih besar daripada kandungan Ti

secara teoritis yaitu sebesar (1,916% (b/b). Ketidaksesuaian konsentrasi Ti dalam

sampel Ti02-Zl dengan kandungan Ti teoritis kemungkinan dipengaruhi oleh

adanya dekomposisi mineral modernit selama proses pertukaran ion sehingga

terjadi penuranan kadar alumina (dealuminasi) dan menyebabkan prosentase

kandungan logam Ti dalam Ti02-Zl lebih besar dari Ti teoritis. Reaksi

dealuminasi sebagaimana gambar dibawah :

V v
Al

\ / \/
S\ SI

+ M* + 4HCL
X X' HO O \

v HO OH /

X X
+ MCL + AJC13

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

Sedangkan ketidaksesuaian kandungan Ti teoritis dengan Ti pada Ti02-Z2

dan Ti02-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 Ti4+ yang dipakai cukup besar.
v-

5.4 Uji Aktivitas Fotokatalitik TiOrZeolit

a. Pembuatan Kurva Kalibrasi

Analisis kuantitatif laratan sampel yang akan diukur tidak dapat

ditentukan langsung akan tetapi harus menggunakan metode kurva baku, karena

metode ini bukan merapakan metode anlisis secara langsung. Kurva baku yang

dibuat dari pengukuran absorbansi laratan standar pada panjang gelombang 664

nm memiliki persamaan sebagai berikut:

Abs = 0,361C

dengan r = 0,997893 (data selengkapnya disajikan pada lampiran 12). Dengan

menggunakanpersamaan ini, konsentrasi larutan sampe! dapat ditentukan.

Pada penelitian ini tidak melakukan analisa penentuan panjang gelombang

maksimum metilen biru. Panjang gelombang 664 nm merapakan 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 Ti02-zeolit sebagai

katalis dilakukan dengan bantuan sinar UV dengan panjang gelombang 366 nm.

Dalam hal ini zeolit digunakan sebagai inang dari bahan semikonduktor Ti02

yang memiliki kemampuan untuk mendegradasi senyawa-senyawa organik.
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Sistem uji aktivitas fotokatalitik yang digunakandalam penelitian ini adalah
suspensi. Fotokatalitik dibuat dalam bentuk suspensi bersama laratan penguji
metilen bira dengan konsentrasi 1mg/L dan diekspos dengan sinar UV pada
panjang gelombang 366 nm selama 2jam. 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 sistem suspensi untuk variasi
konsentrasi logam Ti.

Pemilihan sistem suspensi dalam uji aktivitas ini dimaksudkan agar
fotodegradasi beriangsung maksimal melalui kontak langsung antara katalis
dengan sampel penguji. Setiap pengujian dibandingkan dengan btako 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. Pengarnatan terhadap perubahan
konsentrasi larutan metilen biru 1mg/L pada reaksi fotodegradasi menggunakan
katalis Ti02-zeolit dengan konsentrasi TiCl, 0,1 M. 0,2 Mdan 0,4 Mdapat
digambarkan melalui data prosentase penurunan konsentrasi metilen biru karena
aktivitas fotokatalis Ti02-zeoli, pada variasi konsentrasi logam Ti seperti terlihat
pada Tabel 7. ,
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Tabel 7> £SKTirsr ,konsentrati metilen bi-k— aktivitasrotoKatalis Ti02-zeoht pada vanasi konsentrasi logam Ti

Sampel Konsentrasi Metilen

Biru (mg/L)
%penurunan

konsentrasi

91,4

J

Secara teoritis, semakin besar harga Absorbansi maka semakm besar pula
konsentrasi suatu senyawa dalam sampel. Dari data pada Tabe, 6dtperoleh bahwa
Ti02-Z4 dapa, menurunkan konsentrasi metilen biru lebih besar daripada Ti02-
Zl dan TiO,Z2. Tabel 7secara umum menggambarkan bahwa semakm tinggi
kandungan titanium (IV) tota, dalam zeoli, akan mengak.batkan terjadinya
penurunan «,„, yang ditunJukkan 0,eh ^^^^ ^ ^

yang menurun. Fotoakatalis tertinggi ditunjukkan oleh sampe, Ti02-ze„,i, dengan
kandungan titanium (IV) terendah yaitu sampel TiO,Z4 dengan kandungan
titanium (IV) sebesar 2,562 %. Hal ini dapat chkarenakan htanrum (IV) pada
Ti02-Z4 terdistribusi lebih sempuma, drbandingkan pada T,02 zeoli, yang ,al„
Jari-jari T,02-Z4 juga lebih besar dibandingkan fotokatalis yang lain. Spesres-
spesies titanium (TV, ini akan menempe. pada dinding rongga ^ tanpa
mengakibatkan kerusakan struktur yang berarti. Hal ,„, Juga didukung dengan
banyaknya bentuk ana.se dalam zeoli,, dimana TiO,zeo,i,4 memiliki intensitas
ana.se lebih besar (1 - 18) daripada Ti02-Zeo,it2 (1 - 15). Pada saat sampe|
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diekspose dengan sinar UV sebenamya adalah peristiwa fotodegradasi bukan

adsorbsi yang dilakukan oleh titanium (IV).

Fenomena bahwa fotokatalis Ti02-Z2 lebih kecil daripada fotokatalis

Ti02-Z4, padahal kandungan Ti pada Ti02-Z2 lebih besar daripada Ti02-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 bira 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 metilen bira, yang paling berperan adalah oksida

titanium (IV) yang berada didalam permukaan luar yang berukuran relatif besar.

Ini mengakibatkan fotodegradasi metilen bira kurang efektif. Reaksi degradasi
metilen bira dapat dituliskan sebagai berikut (Nogueira dan Jardim, 1993):

Ci6H18N3SCl (teradsop +terlarut) +51/2 o2 -> HC1 +H2S04 +3HN03 +16C02 +
6H20



BAB VI

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
Ti02-Zl adalah 61,63%, kristalinitas Ti02-Z2 adalah 61,83% dan kristalinitas
Ti02-Z4 adalah 64,11%. Hasil analisis sinar-X menunjukkan bahwa Ti02
dalam zeolit berada dalam bentuk anatase (d =3,51) dan rutile (d - 3,25;
2,488). Serta menurunkan luas permukaan spesifik dari 110,67 m2/g menjadi
109,43 m2/g untuk Ti02-Zl, 30,48 untuk Ti02-Z2 dan 27,13 m2/g untuk Ti02-
Z4, dengan kandungan logam Ti sebesar 2,692% untuk Ti02-Zl; 2,805 untuk
Ti02-Z2 dan 2,562 untuk Ti02-Z4. Urutan kandungan Ti dalam zeolit adalah
Ti02-Z4 < Ti02-Zl< Ti02-Z2.

2- Uji aktivitas menunjukkan bahwa Ti02-zeoIit memiliki aktivitas sebagai
fotokatalis dengan kemampuan menurunkan konsentrasi metilen bira hingga
91,4% untuk Ti02-Zl, 62,5% untuk Ti02-Z2 dan 98,5% Ti02-Z4 dari
konsentrasi metilen bira 1mg/L.

54
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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 Ti02-zeolit yang
lebih efektif dan efisien.

2. Aplikasi secara langsung penggunaan Ti02-zeolit alam teraktivasi untuk
fotodegradasi limbah industri tekstil.
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Lampiran 2 Difraktogram sinar-x TiOrZeolit dengan konsentrasi 0,1 Ti4+ / gram zeolit

Basic Data Process

Group Name :
Data Name :

File Name

Sample Name •.
Comment :
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Lampiran 3 D^raktogram sinar-x Ti02-ZeoIit dengan konsentrasi 0,2 Ti4+ /g.am zeolit

Basic Data Process

Group.> Name : standard

Data Name : ida 02
File Name : ida 02.PKR
Saiuple Name : ida 02

Comment : ida_02

# Strongest 3 peaks
no peak 2Theta d I/Il FWHM Intensity Integrated In

no. (deg) (A) (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

# Pea k Data List

peak 2Theta d I/Il FWHM Intensity Integrated In
no. (deg) (A) (deg) (Counts) (Counts)
1 6.5000 13.58727 !•> 4 0.42340 493 5097
2 6.6000 13.38162 5 0.17800 653 1753
3 8.7500 10.09780£ 5 0.27660 640 3580
4 8.9000 9.927941 5 0.20500 601 2178
5 9.5000 9.30222 5 0.46660 595 5654
6 9.8073 9.01142 • 22 0.28010 2630 13527
7 12.2210 7.23651 4 0.21990 461 3108
8 13.5414 6.53372; 18 0.28970 2187 13602
9 13.9000 6.36595 "- 6 0.34180 752 5941

] 0 J4.6500 6.04 169 3 0.27460 396 3305
11 15.3464 5.7 6906 f 7 0.26340 809 5239
12 17.7332 4.99759 I 4 0.36960 430 4486
13 19.7220 4 .49770 i- 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 23.2440 3.02357 i' 12 0.23790 1457 8548
17 23.7641 3.74118 -.- 100 0.13800 12163 34110
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Lampiran 5 Hasil gas sorption analysis zeolit alam

rvnv tQ"antachr°me Corporation
M>VA Data Analysis Package Ver •> 00

Tile Nama = Fat"

>er ID

imple ID
mple weight
mple Density

Type
Isorbat = \'2

sorption Tolerance
sorption Equil Time
sorption Dwell Time

- Is Fatimah

= Zeolit Alam
= 0.l470g
= 1.0000 g/cc

= User

= 0,10000 mmHg
= 60 sec
= 180 sec

User setup

Sample Cell Number
Sample Volume

Po

Bath Temperature

Desorption Tolerance
Desorption Equil Time

= 6

=0. 1470 ce

= 7.">!,47 mmlij,
= ~7,4 det- K

=0.0000 mm Kg
= 0 sec

"lysis Stan Time =Fri Jan 04 I0;2S;06 1980
Desorpt.on Dwell Time =0sec

Analysis End Time - c • • „u nme -Fri Jan 04 IO.2S.Oo 1980

P/Po Mu,,iBET<AdsorPt>on)
BET Transform

========= <' '< W[Po/P-1 ] |)
0,100096'
0,149506
0.197513

Slope
Intercept
Correlation Coefficient
BET C

Surface Area
Specific Surface Area

3,287897

4,701021
6.338599

= 31,329003
= 0,137886
= 0,999883
= 228,210247

= 16,273715 sq m
- H0,6724l6sqm/a

M»lliK-:r(/VLso,piK„

0 |

° °'020^0,06 0,08 0,1 0,12 0,14 0,^0

P/Po

18 0.2



•u-iance

iuil Time

veil Time

Quantachronie Corporation
NOVA Data Analysis Package Ver 2.00

File Nama •- fat-3 pen.dat

Is Fatimah

Zeolit Alam

0.1416 g
1,0000 u/cc

= User

= N2

= 0,10000 mmHg
= 60 sec

= 180 sec

User setup - 6

Sample Cell Number =•• 4
Sample Volume -0.14Id .

Po ;

Bath Temperature
=-" 7n].2n mmHg
= 77,4 de» K

Desorption Tolerance = 0,0000 mmHg
Desorption Equil Time = 0 sec
Desorption Dwell Time = 0 sec

lime =FriJan04 10;22,42 1980 Analysis End Time Fri Jan 04 !2.00,3 7 I0SD

I/O

123-

|
o

>

S? 4)

83-

\

0-1—

0

A
M

S3

Pare KrrxLs (Air^krr)

ICO

Pore Rad

(A)
412,816

161,731

109,148

81,667
64,667

52,314

44,81

39,783

35,014
31,054

28,105

25,739

23,586

22,047
20,331

18,791

17,491

16,271
15,149

10,531

9,583

Pore Vol

(10-3 cc/g)
16,144

20,502

21,82

19,969
' 18,109

18,887

19,396

24,638

86,893
25,071
31,941

28,184

28,629

28,294
26,787

30,678

32,502
36,971
48,889

72,046
86,908



Lampiran 6Hasil gas sorption analysis TK)2- zeolit dengan konsentrasi 0,1 Ti<+ /

.•iOVAData dialysis Pacj:a^ V..r.
Fill.-Name-- ick-l.'cht

I78e,'jT' -i&o UserSemn

^"|,]'- fl-' -'i-02-eolitlda-1 Sar-.PJe;V'--.l-.-.-i -..Sample Weight - n.27*3 c «^r7 7 ' J,U,,,U! " 2
3ar..plc Density .-ittuv./ec Sainpl, /okn,. -0.27^

PoTvPe --Uorr Pl,
Adsoi-bat-c: -jr2 ' '-"?^.01 mmHt;

Bath Temper Huj-e ^ 77.40 den K

Adsorption Tolerance = 0.1 000 inn, He r,a . .,• ,
Adson,tion Equil Tune =-- co sec -e.orphon tolerance - 0.0000 mm He
Adao.vt.on Dwell Tunc =180Ser De.orption Equ.l Time - 0sec

Desorption Dwell Time

Analys-i* Sia.1 Time ••= Mo,, Mar 28 09:52:30 2005 Analysis End Time

Muki RET fAdsorption;

0 sec

= Men lvlar 28 il 51

P/Po
TflBE! Transi'oi

-=J.j;^.- (1 /{W!Po/P - l ]))
0 046212

1 514440
J.Ot.,182 2.1!c.25S
0.14 7084

C 192663
4 62^828

C ]-c.'013

Slope = 31.821203
lntrrcept = 0.003771
toi.-elatioi, Coelfjcient = 0Q<;<T<f<
RFT•> ''' '

84 38 9~0V47

•r. . . ->'J.4_>35.8 sqin
oK^r'cwTlic«^ea - Ko.:2; 159 sq _^

gram zeoli



ier ID

mple ID
mple Weight
rnple E'ensity

.< Type
•sorbate

Isorption Tolerance
Isorption Equil Time
isoiption Dwell Time

•alysis Start Time

Qt,iaril.ac|-irorne Corporation
NOVA Data Analysis Package Ver. 2.00

FileName = ida-l.dat

User Setup

1 Sample CeJI Number
Sample Volume

-Ida

= Ti02 zeolit Ida-
= 0.2783 g
" 1.0000 g/cc

-"-User

= N2

"0.1000 mmHg
= 60 sec

= 180 sec

:Mon Mar 28 09:52:30 2005

Po

Bath Temperature

Desorption Tolerance
Desorption Equil Time
Desorption Dwell Time

Analysis End Time

Pore Radius

(Ang)

719.674817

175.563480
107.679306

77.4772-:S
6('. 28922m

50.251'91
•12 865251

36.901207'

32.823813

29.25862*
26.36°923

24.023227

2i 96I12S .

_20.2C28?4
18.611380

3V.204380

15.932788,
14 766294

13.676824 -

'-2.720U70

DVR(Adsorption)
Pore Area

(sq m/A/g e-03)

0.0; 2999 -,

0.568343 I
0.540655

8.835322 \
23 023575

120.509119
71.032848

286.330834

159 549947

197.45155)
296.1860*57
417 93/337

642.11865;:

nT>.2\446i

1051.116148
1685.174344

1988 86806?
2~>io. -11777:

3315.327237
699T058176

Total Pore Volume is 65.799366 e-03 cc/g for
all pores less than 1185.142723 An^trom.

Average pore radius is 12.026149 Angstrom.

= 0.2783 cc

•-749.01 mrnHfc
=77.40 deg K "

: 0.0000 mm Hg
: 0 sec

0 sec

- Mon Mai- 28 11.51:25 2005

J-'o'-e Volume

(ec/A/ge-03)

0.0004 68

0.004 989
0.00291 i

0.(>3--+22"

0.0694 04

Q.3U2786

0.152242

0.528298

n.2618'52

0.288858

0.39C<2C
0.502o1C

f.7 05l15'

0"85098
0.9781 36-

l.44961 9
1.< 8441 1

2.0'i 1954

2.267:57

4.450153

afiHPV

^\ttf



serlD

jrnple ID
imple Weiglu
uiiple Density

:> Type
Jsorbate

•sorption Tolerance
IsorptionEqui] Time
Isorption Dwell Time

ialysis Start Time

4.500

•4.UNU f~

3.600

2 700

0.900

0450

0.000

vt,m,/iUa-',Lachr°me Corporation
NOVA Data Analysis Package Ver. 2.00

File Name = ida-l.dat

UserSetup
= Ida

= TiQ2 zeolit Ida-1
= 0.2783 g
" 1.0000 g/cc

- User

-N2

= 0.1000mm Hg
= 60 sec

= 180 sec

=Mon Mai- 28 09:52:30 2005

3ample Cell Nun
Sample Volum

Uiiitier

Po

BathTempei-atuj-e

Resorption Tolerance
Desorption Equil Time
^sorption D-.velI Time

Analysis EndTirne

DVR (Adsorption)

= i

= 0.2783 cc

=749.01 mmHg
= 77.40 deg K

=0.0000 mmHg
: 0 sec

0 sec

:Mon Mar 28 11:51:25 2005

0000 7,'97° ,4394° 2,5"° «i5.sr^« —«t^i
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erlD

nple ID
nple Weight
nple Density

Type
sorbate

sorption Tolerance
.-orptionEquil Time
sorption Dwell Time

ilysis Stait Time

1.600 ,

0.640

0.480 ;

0.320

0.160

0.000

'•,'LW!Ucl'trorrieC'c>t-).".ij-ht.Kin
NOVA Data Analysis Package Ver. 2.00

File Name-ida-2.dat

User Setup
- Ida

•-"Ti02 Zeolit ida2
"^ 0.2663 g

-• 1.0000 g/cc

--• User

-"• N2

= 0.1000 mm Hg
~ 60 sec

= 180 sec

Sample Cell Number
Sample Volume

Po

Bath Teniperatun:

Desorption Tolerance
Desorption Equil Time
Desorption DwellTime

^MonMar 28 12:20:292005 Analyse End T.me

DVR (Adsorption)

- 4

~ 0.2663 cc

"747.49 mmHg
• 7".J0degK "

=0.0000 mm Hg
• 0 see

; 0 sec

:Mon Mar 28 13:35:03 2005

0-000 39.510 ''79.020 118.530 158.040 197 550 237 O^TT"" L—1—,1
PoreR7dfus(AS ° 31608° 35559° 395]00



Lampiran 8Hasil gas sorption analysis TiO
2- zeolit dengan konsentrasi 0,4 Ti4+ /

iipj.. .j;
"pie vv'..l(4i,j
iiplf JVli;.-iiy

Type
••oi'batf

'orpt ion Tolerance
•'"•ptioi, Equil Tin*
0|T'!ioiiDw«||Tui.1(1

l)'siisSl>irt Time

• di a

-:> •::•-..• .-.j,! jj,
-•3251,;

-- "set-

•• M'2

-= 0 1000 mmH*
= 60 .sec
= ISO spr

'•.:, '̂'i-s'--ru'omeCon,c.r&tiori'̂ '-'̂ AmIySlsi.ad.ageVei. 2Q0
nJc.Mame- ida-4.dat

TJser Setup

Sample Cell Number
Sample Volume

Po

Bath Temperature

Desorption Tolerance
Desorption Equi] Time

= 2

"-="•3251 cc

- ^4 7.84 mnriHg
= 77.40 degK '"

"-=0 0000mmHg
" 0 sec

^sorption Dwell Time =0sec
Tu-> Mai-2 90S'4 1.14 2005 a , •"-^ Analysis End Time

_ WuliiBETCAdso-ptio,,)
--Tue Mar 29 10:48:34 2002005

°!V?ri5;
0 066124
•a 148876
'"' !i'85]$
- .r-^"7

Slope
In; ercepL

'Relation Oouficiont
'll J* ' *

'*Jr.c.. A,-:a

^eincSu-fVccAL,

BETTransiWm
0/{WfPo/p - 1]})

d. 29054 6
8.522787
18.769102
25.2(6336

128.434169
0.001751
0.999644
733(-',j.0S2555

8 915 ? (,ic

27 !'dk sq nVg

gram zeoli
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erID

mple ID
nple Weight
Tip le Density

Type
soi-bate

soiption Tolerance
sorption Equil Time
sorption Dwell Tune

alysis Stait Time

0.800 (--ft

0 720 -

0.640 —4-

• Ida

V-ianl aclu'orne Goipur<n ion
1-I(..>VA Data Analysis Package Ver. 2.00

File 1-lame ~ ida-4.dat

User Selup

Sample Coll Mumbei-
Sample Volume

Ti02 2
0 3251

1.0000

eolit Ida

6

g/cc

4

User

K'2

0.1 000

60 sec

180 sec

mm Hg

To

Batli Temperature

Desorption Tolerance
Desorption Equil Time
Desoiption Dwell Time

Tue Mai- 29 09:41:14 2005 Analysis End Tune

DVF. (Adsorption)

0 560 !

0.^80

0.4 00

0.320 —

0.240

0.160

0.080

0.000

0.3251 cc

=747.84 rnmHg
'- 77.40 deg K

=0.0000 mm Hg
: 0 sec

• 0 sec

= Tue Mar 29 10:48:34 2005

OOOO 38.755 >77.510 116.265 155.020 1
Pore/adiu^CAn2?530 271'285 'U°M° 348™ ^^



U-l*» , „„„ „,„„„„,,„ T. dragM AnMaU AkMvM( Nctron <aan) Tjo^ij(

BADAN TENAGA NUKLIR NASinrvmPUSAT PENEUT1AN DAN PENGEMBANGAN TEKnIo^a ,U
JL. Babarsari, Kotak Pos 1008 Yom/aiW;, nw-r-^ - , C1MNULU(jI MAJUkj louo rogyakarta 550x0 Indonesia - Telp. (0274) 488431, 484/n,;

Fax. (0274) 487824 E-mai..- <P3tm@batanS0 id ' ^

DATA ANALISIS UNSUR TITANIUM (Ti) PADA SA1UPFI 7poi ,tc
(ofS^RUD^U^°^™™^^^OL^SDR^lT^MHS.JRS..KIMIA, FAK.MIPA UII YOGYAKARTA.

y

HASIL PFNGH HAM :

NO. KODE SAMPEL
i

PARAMETER
•

KADAR( % ) METODE

1. Ida-1 Ti 2,692
~ '

AAN

2. lda-2 Ti 2,805
1

AAN j

r. |
' ___ 1

Ida-3 Ti

i

— . __i

2,562 |
1
l

AAN |
i

, Yogyakaria, 4 April 2005
\^Kapok. Dasar Inovasi Bahan,

i Dr.Ir.Aeus faftarani
NIP. 330002278
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HEU

CLINOPTILOLITE

.OPPOSITION:

:rystal OATA:

REFERENCE:

Na1.8K1.68HSO.2SCa1.16A,6.33Si29.67O72(HZ0,20 1
Agoura, USA

lionocl Inic, C2/m, no. 12
a * 17.662 X, b « 17.911 A\ c
o « 90.00 °, 6 * 116.40 °, T
single crystal refinement R » 0.09.

K5"°^239nd(!977TL6UCM' Ze1"'Kr< sta1 ^' •
'OUDER DIFFRACTION OATA:

<Ml

.46 11.(57 4.3 1 1 0
• M 1.956 . 100.0 0 2 0
.19 7.910 • JO.9 2 0 0
.94 1.1(1 l.l 1 1
.06 6.7(0 11.5 0 1
•IS 4.415 5.4 i o i
.94 5.929 9.1 2 0
.17 5.5(6 6.1 3 0
• 63 5.331 0.6 ( 3 l
• 91 5.343 15.7 -] 1 i
•36 5.110 27.0 1 1 i
.53 5.059 4.4 1 1 0
•10 4.441 22.0 -1 3 J
.ti 4.<7e 0.9 0 4 0
-40 4.3S4 7.4 -< 0 l rl
•36 3.976. 64.7 1 J l
•<« 3.9SS 23.6 4 0 0
50 3.952. 40.9 3 3 0

•71 3.916 24.6 -4 2 1
(2 3.197 29.2 2 4 0

• 31 3.(33 4.1 2 J 1
• 63 3.736 5.0 -2 4 j

5« 3.713 2.9 0 4 i
04 3.702 7.J -2 0 2

1 .OS l.SSS 18.S -J
36 3.513 0.5 -1 1 3

S 050 1.494
V-2 1.463

3.5 1
5.S -s

Vos 3.431 43.1 -: 2 j
•J9 3.390 15.« -4 0 2
.32 3.1t< 2.6 ] '. 1

0 2••« 3.317 13.2 0
•15 1.17C 36.5 -4 2 2

60 .'.131 19.S -4 4 I
0 1.111 1.1 9 : 2

j j0 1.100 2.1 -J
1 3.971 1.5 2 4 1

3 2
7 1.072 15.0 -1
1 3.027 4.1 .5
5 2.999 14.9 -J 5 ?

3 1
6 0

<2 2.916 1.9 J
»J 2.995 2.5 0
'6 2.97] 33.7 < 5 I

4 ?
2.964 0.9 4
2.961 16.2 J 5 0
2.950 :s.: i • 2

c ;J 2.945 3.: .«
12.910 2.2 < 9
I 2.796 33.1 s 3 0

2.793 ::.s •(
2.742 1.9 -6 0 2 4 2

6 1
3 2
6 I
3 ;

2.712 14.6 -2 1

2.731 0.6 -5
2.722 6.4 0
2.674 5.2 l
2.665
J.555

2.S o
<•» 2

4 2 2 0
J )

3

2 •

15.21
15.44
35.49
15.54
15.71
16.16
36.19
36.50
36.57
36.13
36.(5
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17.11

•.'••• I'.IO
3 7.76

•' 11.09
11.37
16.41

11.50
31.75
11.14
19.13
39.34
39.60
39.67
19.99
40.36

40.36

4C.60
40.93
41.2(1

41 .49
42.35
4 2.53
42.66
43.76

42.94

43.19
41.27

43.36

41.67

41.69
44.07

44.09

44.66
14.9]

44.96
45.S9
45.92
45.96
4(.!6
46.]«.
46.36

46.39
46.76
46.96

3.549
2.533
2.529
2.526
2.514

2.464
2.4?2
3.462
3.457
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2.439
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2.432
3.417
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2.334
2.319
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3.290
2.174

2.212

2.2(0
3.340

1.239
2.212

3.305
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Lampiran 11. Perhitungan Kandungan Ti Teoritis

Kandungan Ti Teoritis pada sampel Ti02-Zl sebesar:
0,1 mol/LxO,l L = 0,01 mol

Massa = 0.01 mol x 47,9 g/mol

= 0,479 g

% Ti = 0,479 g/25 gx 100
= 1,916

Kandungan Ti Teoritis pada sampel Ti02-Z2 sebesar:
0,2 mol/L x0,IL = 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 Ti02-Z4 sebesar:
0,4 mol/L x 0,1 L = 0,01 mol

j Massa = 0.04Ymol x 47,9 g/mol

/ =1,916 g
%Ti = 1,716 g/25gx 100

= 7,664



Lampiran 12

Data dan grafik kurva baku metilen biru DH - fi i a.
W-Visible m sPektrofotometer

Nilai .Slope , Q^{

Intersep = _00002

Koefisien korelasi (r) = 0,997893

Persamaan :Abs =0,361 C- 0,0002

Nilai-0,0002 tidak bermakna,jadipe
Abs - 0,361 C

Dengan, Abs adalah absorbansi larutan

C adalah konsentrasi larutan (rag/L)

persamaan di atas menjad i :



Grafik Abs vs C

0-4 0.6

Konsentrasi (ppm)



Lampiran 13'

Data absorbansi dan konsentrasi metilen biru setelah fotodegradasi dengan sinar

UV dan dikatalis Ti02-zeolit dengan variasi konsentrasi ion Ti (IV)

Persamaan : Abs = 0,361 C

Sampel Absorbansi Rata-rata

Absorbansi

Konsentrasi

(mg/L)
Rata-rata

Konsentrasi

(mg/L)

Ti02-zeolitl

0,031

0,031

0,086

0,0860,031 0,086

0,031 0,086

Ti02-zeolit2

0,135

0,135

0,374

0,3740136 0,377

0,135 0,374

Ti02-zeolit4

0,005

0,005

0,014

0,0140,005 0,014

0,005 0,014



Lampiran 14

Data persentase penurunan metilen biru setelah fotodegradasi dengan sinar UV

dan dikatalis Ti02-zeolit dengan variasi konsentrasi Ti

Perhitungan presentase dengan rumus :

Co - Q
% penurunan =_ x 100 %

Co

Dengan, C, adalah konsentrasi metilaen biru setelah fotodegradasi dengan

UV dan katalis Ti02-zeolit dengan varisi konsentrasi Ti

Co adalah konsentrasi awal metilen biru (lmg/L)

Sampel Konsentrasi (mg/L)

Ti02-Zeolit1 0,086

Ti02-Zeolit2 0,374

Ti02-Zeolit4 0.014

Penurunan (%)

91,4

62,5

98,6

sinar


