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Fly ash merupakan limbah yang dihasilkan sekitar 80% dari pembakaran
batubara. Berdasarkan data dari PJB Paiton Tahun 2002, Limbah fly ash yang
dihasilkan dari pembakaran batubara dapat mencapai 80 ton/hari, di sisi lain fly ash
juga mengandung beberapa komponen-komponen kimia yaitu silika sekitar 30-36%
dan Al>Os sebesar 14,52-23,78% yang berpotensi sebagai bahan baku dalam
pembuatan zeolit sintetis. Zeolit A merupakan mineral aluminosilikat yang kaya akan
alumina sehingga memiliki kemampuan sebagai penukar kation yang baik. Pada
penelitian ini disintesis zeolit A dengan melakukan variasi rasio molar Si/Al yaitu 1;
1,1; 1,2; dan 1,3. Tujuan penelitian ini yaitu (1) mengetahui karakteristik zeolit A yang
telah disintesis berdasarkan hasil analisa XRD dan XRF; (2) mengetahui waktu dan
konsentrasi asam klorida (HCI) optimum yang diperlukan untuk menghasilkan nilai
kapasitas tukar kation zeolit A terbesar.

Fly ash dipreparasi dengan pengayakan dan pengasama menggunakan larutan
HCI 1M selama 30 menit pada suhu ruang, kemudian fly ash dilebur dengan NaOH
dalam furnace pada suhu 550°C selama 40 menit. Campuran hasil peleburan dianalisa
menggunakan XRF untuk mengetahui kadar silika dan alumina dalam fly ash. Tahap
selanjutnya yaitu proses hidrotermal yang diawali dengan penambahan aquademin 12
mL/g fly ash pada campuran fly ash dan NaOH kemudian distirrer dan disaring. Filtrat
hasil penyaringan ditambahkan dengan larutan Natrium aluminat yang diperoleh dari
reaksi antara alumunium hidroksida dan NaOH. Penambahannya disesuaikan dengan
rasio molar Si/Al yang telah ditentukan kemudian larutan tersebut dihidrotermal pada
suhu 100°C selama 5 jam. Zeolit hasil sintesis tersebut dianalisa dengan XRD dan XRF.

Proses selanjutnya yaitu uji kasitas tukar kation menggunakan metode titrimetrik asam
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basa yang diawali dengan aktivasi zeolit A terbaik menggunakan NaCl. Pada tahap ini
dilakukan variasi waktu kontak zeolit A dengan larutan asam klorida yaitu 15; 30; 60;
120; 150; 180; dan 240 menit, dan variasi konsentrasi asam klorida yaitu 0,1; 0,5; 1;
dan 1,5 M. Zeolit A selanjutnya dinetralkan dengan akuades dan dicuci dengan larutan
NaOH 1N yang telah distandarisasi. Larutan NaOH hasil pencucian kemudian
digunakan untuk menitrasi asam klorida 1M.

Pada sampel zeolit rasio Si/Al = 1 dan 1,1 menghasilkan zeolit murni. Hal ini
ditunjukkan dengan kesamaan puncak-puncak antara zeolit hasil sintesis dan zeolit A
standar selain itu juga tidak ada kesamaan puncak dengan puncak hidroksi sodalit dari
difraktogram zeolit A hasil sintesis pada penelitian Said dan Widiastuti, (2008). Pada
rasio Si/Al (1,1)= 1,24 intensitas puncak-puncak zeolit A yang dihasilkan lebih tinggi
dibandingkan dengan rasio Si/Al (1)= 1,19 yang menujukkan bahwa kristal zeolit A
yang terbentuk semakin banyak. Pada rasio Si/Al (1,1)= 1,27 mulai muncul puncak
hidroksi sodalit yaitu pada sudut 26 = 13,9678° sesuai dengan difraktogram zeolit A
hasil sintesis pada penelitian Said dan Widiastuti, (2008), selain itu juga terjadi
penurunan intensitas pada puncak-puncak zeolit A. Pada rasio Si/Al (1,3)= 1,35
puncak-puncak zeolit A semakin menurun sedangkan puncak hidroksi sodalit semakin
tinggi. Zeolit A terbaik yang diperoleh pada penelitian ini yaitu pada rasio molar Si/Al
= 1,24. Berdasarkan hasil XRF menunjukkan bahwa keempat rasio tersebut masih
mengandung pengotor, tetapi kandungan pengotor tertinggi ada pada rasio Si/Al (1,3)=
1,35 dan terendah ada pada rasio Si/Al (1,1)=1,24. Zeolit A tersebut digunakan untuk
uji kapasitas tukar kation. Pada optimasi waktu kontak zeolit A dengan larutan asam
klorida diperoleh waktu optimum yaitu 2 jam, sedangkan pada optimasi konsentras

larutan asam klorida yaitu sebesar 1M.
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Industri-industri di Indonesia saat ini telah banyak menggunakan batubara
sebagai bahan bakar. Salah satu industri yang menggunakan batubara yaitu PLTU
(Pembangkit Listrik Tenaga Uap). Batubara mulai banyak digunakan karena
jumlahnya yang cukup melimpah dan biaya operasional yang murah sehingga batubara
ini menjadi salah satu sumber energi alternatif yang banyak diminati sebagai pengganti
minyak bumi. Pembakaran batubara ini menghasilkan limbah padat yang terbagi
menjadi dua yaitu abu terbang (Fly ash) dan abu dasar (Bottom Ash) (Kartika, et al.,
2010).

Fly ash merupakan limbah yang dihasilkan sekitar 80% dari pembakaran
batubara (Jumaeri, et al., 2009). Menurut data Kementerian Lingkungan Hidup Tahun
2008 limbah fly ash yang dihasilkan dari pembakaran batubara dapat mencapai 80
ton/hari (Dinas LH Kabupaten Bandung, 2008), di sisi lain fly ash juga mengandung
beberapa komponen-komponen kimia yaitu silika sekitar 30-36% dan Al.O3 sebesar
14,52-23,78%, serta beberapa komponen kimia yang lain (PJB Paiton, 2002).
Kandungan silika dan alumina yang tinggi menjadikan fly ash berpotensi sebagai bahan
baku dalam pembuatan zeolit sintetis.

Zeolit merupakan suatu mineral dengan komponen utama yaitu alumina dan
silika. Kristal zeolit yang terdiri dari SiO2 dan [AlO4]" masing-masing membentuk
struktur tetrahedral yang nantinya akan bergabung membentuk kerangka dengan cara
keduanya akan saling terhubung dengan atom O sebagai atom pengikat. Kondisi
[AlO4]” yang bermuatan negatif tersebut membuat zeolit memiliki sisi aktif yang dapat
dinetralkan dengan adanya kation. Zeolit dapat mengikat kation dengan ikatan yang
lemah sehingga kation-kation yang terikat pada zeolit akan dapat digantikan dengan
kation-kation yang lain. Kation-kation tersebut misalnya antara lain adalah Na*, Ca®*,
K*, Mg?*, dan yang lainnya. Oleh karena itu, maka zeolit dapat dimanfaatkan sebagai

penukar kation (Said dan Widiastuti, 2008), sedangkan jika kation yang terikat adalah
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proton (H*) maka zeolit akan bersifat sangat asam sehingga dapat berguna sebagai
katalis.

Zeolit dapat disintesis dengan beberapa metode. Salah satunya adalah metode
peleburan yang diikuti dengan proses hidrotermal. Penggunaan metode ini
menghasilkan zeolit dengan kemurnian yang lebih tinggi dibandingkan dengan
hidrotermal langsung. Zeolit yang akan disintesis pada penelitian ini yaitu zeolit A.
Zeolit A merupakan mineral aluminosilikat yang kaya akan alumina sehingga zeolit ini
memiliki kemampuan sebagai penukar kation yang baik. Terdapat beberapa kondisi
penting yang diperlukan dalam sintesis zeolit A menggunakan metode peleburan
hidrotermal antara lain, suhu dan waktu peleburan, rasio molar Si/Al, suhu dan waktu
hidrotemal. Menurut Chang dan Shih, (2000) yang telah mensintesis zeolit A dan X
dari fly ash dengan metode peleburan hidrotermal bahwa kondisi yang diperlukan
untuk mensintesis zeolit A yaitu suhu peleburan 550°C selama 1 jam kemudian diikuti
dengan proses hidrotermal pada suhu 60°C selama 3 hari, dan penambahan alumunium
hidroksida hidrat pada campuran hasil peleburan dengan penentuan rasio molar Si/Al
= 1. Berdasarkan hasil XRD (X-Ray Diffraction) diperoleh zeolit A pada penambahan
alumunium hidroksida hidrat sebanyak 0,65 g. Rasio molar Si/Al untuk mensintesis
zeolit A menurut Robson dalam Nikmah, (2008) berada pada kisaran 1-1,3. Kondisi
yang berbeda dilakukan oleh Said dan Widiastuti, (2008) dalam mensintesis zeolit A
dari abu dasar batubara PLTU PT.IPMOMI Paiton yang digunakan untuk
mengadsorpsi logam Cu(ll) yaitu menggunakan suhu peleburan 750°C selama 1 jam
dan suhu hidrotermal 100°C selama 12 jam dengan perbandingan rasio molar
SiO2/Al,03 1,926. Hasil dari penelitian tersebut diperoleh zeolit A dengan sedikit
adanya hidroksi-sodalit.

Fitriyana dan Sulardjaka, (2012) telah mensintesis zeolit A dari limbah
geotermal dengan suhu hidrotermal 100°C selama 5 jam dan variasi konsentrasi NaOH.
Pada penelitian tersebut diperoleh zeolit A murni dengan kristalinitas sebesar 99,07%
pada konsentrasi NaOH 1,67 M. Moises, et al., (2013) juga telah mensintesis zeolit Na-
A dari abu ampas tebu dengan metode peleburan pada suhu yang sama dengan
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penelitian Chang dan Shih yaitu 550°C tetapi dengan waktu yang berbeda yaitu 40
menit, dengan variasi rasio molar Si/Al = 1. Pada penelitiannya diperoleh zeolit A
murni pada suhu hidrotermal 80°C dari waktu kristalisasi 72 jam sampai 160 jam.

Berdasarkan penelitian-penelitian yang telah dilakukan, maka pada penelitian
ini akan disintesis zeolit A dari fly ash batubara dengan variasi rasio molar Si/Al yaitu
1; 1,1;1,2; dan 1,3 menggunakan metode peleburan alkali hidrotermal. Zeolit A yang
dihasilkan dari penelitian ini dikarakterisasi menggunakan spektroskopi XRD (X-Ray
Difraction) dan XRF (X-Ray Fluorescence), serta dilakukan uji kapasitas tukar kation
zeolit A hasil sintesis menggunakan metode titrimetri asam basa dengan variasi waktu
kontak yaitu 15; 30; 60; 90; 120; 150; 180; dan 240 menit, dan konsentrasi larutan asam
klorida (HCI) yaitu 0,1; 0,5; 1; dan 1,5N.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang di atas maka perumusan masalah dalam penelitian
ini adalah :
1. Bagaimana karakterisitik zeolit A hasil sintesis berdasarkan analisa XRD dan
XRF?
2. Berapa waktu dan konsentrasi larutan asam Kklorida (HCI) optimum yang

diperlukan untuk menghasilkan nilai kapasitas tukar kation zeolit A terbesar?

1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah :
1. Mengetahui karakteristik zeolit A hasil sintesis berdasarkan analisa XRD dan XRF
2. Mengetahui waktu dan konsentrasi asam klorida (HCI) optimum yang diperlukan

untuk menghasilkan nilai kapasitas tukar kation zeolit A terbesar.

1.4 Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini yaitu dapat memberikan informasi tentang rasio molar

Si/Al untuk menghasilkan zeolit A berbahan dasar abu terbang batubara dan kondisi
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optimum meliputi waktu kontak dan konsentrasi larutan asam klorida (HCI) yang
diperlukan dalam penetapan kapasitas tukar kation zeolit A yang menggunakan metode

titrimetri asam basa.

1.5 Batasan Masalah
Batasan masalah dalam penelitian ini adalah sebagai berikut :
1. Fly ash yang digunakan pada penelitian ini diambil dari PLTU Kecamatan Paiton
Kabupaten Probolinggo.
2. Karakterisasi zeolit A yang diperoleh pada penelitian menggunakan spektroskopi
X-Ray Diffraction (XRD) dan X-Ray Fluorescence (XRF)
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

2.1  Abu Batubara

Batubara merupakan bahan bakar fosil yang digunakan dalam industri
Pembangkit Listrik Tenaga Uap (PLTU) untuk menghasilkan energi. Pembakaran
batubara ini selain menghasilkan energi juga menghasilkan limbah padat berupa abu
dengan jumlah yang cukup besar yaitu sekitar 80 ton/hari menurut Dinas Lingkungan
Hidup Kabupaten Bandung Tahun 2008. Abu batubara merupakan sisa materi dari
semua materi dalam batubara yang tidak habis terbakar (Prijatama, 1993).

Abu batubara dapat dikategorikan menjadi dua jenis berdasarkan ukuran
partikelnya yaitu abu dasar (Bottom Ash) yang memiliki ukuran relatif besar, dan abu
terbang (fly ash) yang memiliki ukuran partikel lebih kecil dibandingkan abu dasar.
Abu dasar merupakan fly ash yang tertinggal di dalam tungku pembakaran sebagai
butiran debu padat dengan distribusi ukuran 10-10.000 nm, karena ukuran abu dasar

yang relatif besar ini sehingga tidak dapat terbawa oleh gas buang (Kurniawati, 2010).

2.1.1 Abu Terbang (Fly Ash)

Abu terbang (Fly ash) adalah residu halus berupa padatan berwarna abu-abu
terang yang dihasilkan dari pembakaran batubara. Fly ash ini merupakan salah satu sisa
materi yang ada setelah semua materi pada batubara habis terbakar. Fly ash yang
dihasilkan dari suatu pembangkit listrik kemudian dikeluarkan dari tungku pembakaran
(Furnace) melalui pembangkit uap (boiler) oleh aliran gas buang kemudian ditangkap
oleh presipitator elektrostatik agar tidak berterbangan di udara (Jumaeri, et al., 2009).

Komposisi kimia fly ash bergantung pada komponen mineral yang ada pada

batubara dan proses pembakaran. Komponen mineral saat proses pembakaran
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membentuk sisa abu yang tersebar pada Fly ash dan abu dasar, selain itu juga menjadi
gas yang terbuang ke atmosfer (Jumaeri, 1995).

Komposisi kimia unsur-unsur utama fly ash dibedakan menjadi tiga kelompok
antara lain oksida logam asam vyaitu silika (SiO2), alumina (Al.Oz), titanium oksida
(TiO2). Oksida logam basa yaitu fero oksida (Fe.Os), kalsium oksida (CaO),
magnesium oksida (MgO), dan alkalin (Na2O dan K20). Senyawa-senyawa lain yang
terkandung dalam abu terbang yaitu sulfur trioksida (SO3), fosfor oksida (P.Os), dan
karbon (Mattigold, et al., 1990). Sifat-sifat fisik dari Fly ash yaitu berupa serbuk halus
yang ringan berwarna abu-abu terang dengan titik leleh di atas 1400°C, massa jenis
2.05-2.8 g/cm?®, dan tidak larut dalam air (Jumaeri, et al., 2009). Abu terbang hasil
pembakaran batubara bituminous memiliki ukuran partikel lebih kecil dari 0,075 mm,
Massa jenisnya berkisar antara 2100 sampai 3000 kg/m: dan luas area spesifiknya
(diukur berdasarkan metode permeabilitas udara Blaine) antara 170 sampai 1000 mz/kg,
sedangkan ukuran partikel rata-rata Fly ash batubara jenis sub-bituminus yaitu berkisar
antara 0,01mm-0,015 mm dengan luas permukaan 1-2 m#g, dan massa jenis 2,2 — 2,4
(Nck, 2016).

Pada penelitian ini digunakan fly ash dari PLTU Paiton Kabupaten Probolinggo.
Komposisi fly ash dapat dilihat pada table 2.2 di bawah ini :

Tabel 2.1 Komposisi fly ash PLTU Paiton Kabupaten Probolinggo

No Senyawa Satuan Komposisi
1 SiO2 % 30,25-36,83
2 Al203 % 14,52-23,78
3 Fe203 % 13,46-19,94
4 CaO % 11,40-16,57
5 MgO % 5,360-8,110
6 Mn204 % 0,140-0,480
7 Na.O % 0,250-0,740
8 K20 % 0,630-1,320
9 TiO2 % 0,830-1,050

10 SOs3 % 3,010-7,280

11 P20s % 0,630-3,750

(Sumber : PJB Paiton, 2002).
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2.2 Silika

Silika adalah senyawa kimia yang memiliki rumus molekul SiO. (silikon
dioksida). Silika dapat diperoleh dari silika mineral, nabati dan dari sintesis kristal.
Silika mineral adalah senyawa yang banyak ditemui dalam bahan tambang/galian yang
berupa mineral seperti pasir kuarsa, granit, dan fledsfar yang mengandung kristal-
kristal silika (SiO) (Della, et al., 2002). Silika dengan struktur Kkristal tridimit dapat
diperoleh dengan cara memanaskan pasir kuarsa pada suhu 870°C dan bila pemanasan
dilakukan pada suhu 1470°C dapat diperoleh silika dengan struktur kristobalit (Cotton
dan Wilkinson, 1989).

2.2.1 Sifat Fisika Silika (SiO2)
Sifat fisika silika (SiO2) dapat dilihat pada Tabel 2.2 di bawah ini :
Tabel 2.2 Karakteristik silika amorf

Nama lain Silikon Dioksida

Rumus Molekul SiO2

Berat Jenis (g/cm?®) 2,6

Bentuk Padat

Daya larut dalam air Tidak larut

Titik cair (°C) 1610

Titik didih (°C) 2230

Kekerasan (Kg/mm?) 650

Kekuatan tekuk (Mpa) 70

Kekuatan tarik (Mpa) 110

Modulus elastisitas (Gpa) 73 -75

Resistivitas (m) >1014

Koordinasi geometri Tetrahedral

Struktur kristal Kristobalit, Tridimit,
Kuarsa

(Sumber : Surdia dan Saito, 2000).

2.2.2 Sifat Kimia Silika (SiO2)
a. Reaksi Asam

Silika tidak reaktif terhadap asam kecuali terhadap asam hidrofluorida
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dan asam fosfat :
SiOo(s) + 4HF(ag) — SiFs(aqg) + 2H20(1) (Vogel, 1985: 376).
Reaksi silika terhadap asam fluorida berlebih yaitu :
SiOz(s) + 6HF(ag) —— H2[SiFs](aq) + 2H20(1) (Vogel, 1985: 376).
b. Reaksi Basa
Silika dapat bereaksi dengan basa, terutama dengan basa kuat seperti alkali
hidroksida:
SiO2(s) + 2NaOH(agq) — NaSiOz(aq) + H20(l) (Vogel, 1985: 376).

2.3 Alumina (Al2053)

Alumina (Al.Oz) merupakan material keramik nonsilikat yang memiliki titik
leleh pada 2051°C. Alumina mempunyai ketahanan listrik yang tinggi, tahan terhadap
termal dan korosi. Alumina (Al203) dapat diperoleh dari pengolahan biji bauksit yang
mengandung 50-60% Al20s3; 1-20% Fe2Os; 1-10% silika; sedikit sekali titanium,
zirkonium dan oksida logam transisi lain; dan sisanya (20-30%) adalah air (Oxtoby, et
al., 2003).

Sifat kimia alumina antara lain :

a. Reaksi dengan air
Alumina tidak dapat bereaksi dengan air secara sederhana dan tidak dapat larut
dengan air.
b. Reaksi dengan asam
Alumina dapat bereaksi dengan asam karena mengandung ion oksida seperti asam
klorida encer yang panas menghasilkan larutan aluminium klorida.
Al>03(s) + 6HCI(l) — 2AICI3(l) + 3H20(1)
c. Reaksi dengan basa
Alumina juga dapat bereaksi dengan basa seperti natrium hidroksida. Pada
reaksi ini alumina bertindak sebagai asam. Larutan natrium hidroksida pekat yang
panas dapat mereaksikan aluminium oksida menghasilkan larutan natrium

tetrahidroksoaluminat yang tidak berwarna.
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Al>03(s) + 2NaOH(aq) + 3H20(1) — 2NaAl(OH)4(aq)
(Fitri, 2013).

2.4 Zeolit

Zeolit merupakan mineral yang terdiri dari kristal aluminosilikat terhidrasi yang
mengandung kation alkali atau alkali tanah dalam kerangka tiga dimensinya. Nama
zeolit berasal dari bahasa yunani yaitu Zeo yang artinya mendidih dan lithos yang
artinya batuan. Hal ini menurut Constedt, penemu zeolit pertama di dunia yaitu stilbite
tahun 1756 sesuai dengan sifatnya yaitu dapat mendidih dan mengeluarkan uap jika
dipanaskan karena kehilangan air dengan sangat cepat (Milton, 1989).

Zeolit memiliki struktur berongga atau berpori yang mempunyai sisi aktif
bermuatan negatif yang dapat mengikat kation secara lemah untuk menyeimbangkan
muatan dalam molekul tersebut. Zeolit terdiri dari gugusan tetrahedral alumina dan
silika-oksida yang saling dihubungkan oleh atom oksigen sedemikian rupa sehingga
membentuk kerangka tiga dimensi (Fitriyana, 2012).

Zeolit secara empiris dapat dinyatakan dengan rumus molekul sebagai berikut :

Mxn[(AlO2)x(SiO2)y].wH20

dimana :

M = unsur logam alkali atau alkali tanah

n = valensi dari unsur logam alkali atau alkali tanah

X,y  =total jumlah tetrahedral per satu unit sel

w = jumlah molekul air yang terkandung dalam rongga zeolit
[ = struktur kerangka alumina silikat

(Ulfah, et al., 2006).

Struktur dasar dari zeolit yang terdiri dari gugus alumina maupun silika berupa
struktur tetrahedral TO4, dimana T adalah kation Si atau Al yang terikat dengan 4 atom
oksigen. Kerangka zeolit memiliki rongga-rongga yang berisi ion-ion logam yang
umumnya adalah logam-logam alkali atau alkali tanah (terutama Ca dan Na) dan

molekul air yang dapat bergerak bebas di dalam rongga zeolit.
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Gambar 2.1 Struktur tetrahedron zeolit
Tetrahedral dapat diatur untuk membentuk struktur kristal berpori yang
berbeda. Setiap oksigen dibagi antara dua tetangga tetrahedral membentuk suatu unit
kompleks.

Gambar 2.2 Oksigen yang berada diantara dua tetangga tetrahedral

Panjang ikatan antara atom T dengan oksigen sangat berpengaruh terhadap
fleksibilitas struktur tetrahedral yang dihasilkan. Kerangka zeolit dibangun dari
beberapa struktur tetrahedral. Struktur tetrahedral tersebut dibentuk oleh oksigen
dengan kation logam (T-O-T), oleh karena itu sudut ikatan T-O-T harus cukup
fleksibel. Fleksibilitas sudut T-O-T menunjukkan derajat kebebasan yang
memungkinkan dalam pembentukan zeolit dengan berbagai kerangka (Auerbach, etal.,
2003).

Suatu struktur tetrahedral yang digabungkan dengan tetrahedral yang lain dapat
membentuk suatu cincin tetrahedral yang disebut dengan tetrahedra n-ring dengan n
merupakan jumlah dari tetrahedral dalam satu cincin. Cincin yang paling umum
ditemukan mengandung 4, 5, 6, 8, 10 atau 12 tetrahedra. n-ring yang saling berikatan
satu sama lain akan menghasilkan unit polihedra dan unit inilah yang akan berkembang

menghasilkan struktur zeolit (Auerbach, et al., 2003).
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Gambar 2.3 Gambar perkembangan stuktur zeolit

L% %

Type A Sodalite Faujasite
(Tvpe x, y)

Gambar 2.4. Gambar perbedaan struktur tiga jenis zeolit
Zeolit dibedakan menjadi dua yaitu zeolit alam dan zeolit sintetis. Terdapat 46

mineral zeolit alam dan lebih dari 150 zeolit sintetis yang dikenal dalam literatur
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dengan berbagai karakter yang menjadi ciri khas. Karakteristik struktur zeolit secara

umum antara lain:

a.

Zeolit sangat berpori karena kristal zeolit merupakan kerangka yang terbentuk
dari jaring tetrahedral SiO4 dan AlO4 (Byrappa, 2013). Ukuran pori zeolit sangat
kecil yaitu berkisar antara 0,3-0,9 nm dan distribusinya juga seragam sehingga
dapat secara selektif mengadsorpsi atau menolak molekul berdasarkan ukuran
molekulnya yang dikenal dengan sifat molecular sieve zeolite. Pori-pori zeolit
berukuran molekul karena terbentuk dari tumpukan n-ring beranggotakan 6, 8,10,
atau 12 tetrahedral (Byrappa, 2013).

Zeolit merupakan padatan asam yang disebabkan oleh adanya situs asam, baik
asam bronsted maupun lewis. Keasaman zeolit dapat ditentukan berdasarkan
rasio Si/Al. Semakin besar rasio Si/Al maka sifat asamnya semakin kuat (Gates,
1992).

Zeolit dapat menukarkan kation karena perbedaan muatan AI** dan Si** membuat
atom Al dalam kerangka zeolit menjadi bermuatan negatif dan membutuhkan
kation penetral (Byrappa, 2013).

Zeolit mempunyia sifat dehidrasi yaitu melepaskan molekul H>O apabila
dipanaskan. Molekul H2O dapat dikeluarkan secara reversibel (Putra, 2003).

2.4.1 Zeolit Alam

Zeolit alam sudah banyak dimanfaatkan misalnya digunakan untuk pupuk,

penjernihan air, dan diaktifkan untuk dimanfaatkan sebagai katalis dan adsorben
(Ulfah, et al., 2006).

Zeolit alam dapat terbentuk dari beberapa fenomena alam yaitu:

Kristal yang dihasilkan dari proses hidrotermal di alam atau aktivitas sumber air
panas, termasuk reaksi antara lautan dan aliran lava dengan batuan basalt
Endapan yang terbentuk dari sedimentasi vulkanis pada sistem yang melibatkan

alkali
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c. Formasi dari sistem danau air tawar atau air bawah tanah yang terjadi pada
sedimentasi vulkanis
d.  Endapan yang terbentuk dari material vulkanis pada alkali tanah
e.  Endapan yang dihasilkan dari hidrotermal atau perubahan temperatur rendah dari
sedimentasi laut.
Fenomena-fenomena di atas terjadi pada sistem terbuka dan dalam skala yang
lebih besar dan dipengaruhi oleh beberapa variabel antara lain seperti tekanan, suhu,

dan waktu (Byrappa, 2013).

2.4.2 Zeolit Sintetis

Zeolit sintetis mempunyai sifat fisik yang jauh lebih baik dibandingkan dengan
zeolit alam, tetapi mineral zeolit yang dibuat tidak akan sama persis dengan mineral
zeolit alam (Rodhie, 2006). Zeolit sintetis dibuat pada sistem tertutup. Sintesis zeolit
pada laboratorium telah dilakukan dengan menduplikasi kondisi seperti pada proses
pembentukan zeolit alam, kecuali waktu dimana pada pembentukan zeolit alam
membutuhkan waktu sekitar 1000 tahun atau lebih. Kondisi yang diterapkan di
laboratorium yaitu suhu yang lebih tinggi dibandingkan pada proses pembentukan
zeolit alam agar menghasilkan kristal yang lebih kecil (Byrappa, 2013).

Zeolit sintetis terbentuk ketika gel yang ada terkristalisasi dimulai pada
temperatur kamar sampai 200°C. Zeolit dibentuk dalam kondisi hidrotermal dari gel
aluminasilika dan logam sebagai kation. Komposisi alumina dan silika, sifat fisik dan
kimia reaktan, jenis kation, dan kondisi kristalisasi sangat berpengaruh terhadap
struktur zeolit yang diperoleh. Zeolit sintetis dibuat sedemikian rupa sehingga
diperoleh karakteristik zeolit yang mirip dengan zeolit alam. Zeolit seperti yang telah
disebutkan sangat bergantung pada komposisi alumina dan silika, sehingga zeolit
sintetsis dikelompokkan menjadi 3, yaitu:

a. Zeolit sintetis dengan kadar Si rendah. Zeolit jenis ini banyak mengandung Al,
berpori, mempunyai nilai ekonomi tinggi karena efektif untuk pemisahan atau

pemurnian dengan kapasitas besar. Volume pori zeolit ini dapat mencapai 0,5 dari
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volume zeolit itu sendiri. Kadar maksimum Al dicapai jika perbandingan Si/Al
mendekati 1 dan keadaan ini mengakibatkan daya penukaran ion maksimum

b. Zeolit dengan kadar Si sedang. Zeolit ini mempunyai perbandingan kadar Si/Al 2
sampai 5. Kerangka tetrahedral Al dari zeolit jenis ini tidak stabil terhadap asam dan
panas, tetapi masih ada zeolit yang mempunyai perbandingan Si/Al 5 yang sangat
stabil yaitu zeolit modernit

c. Zeolit dengan kadar Si tinggi. Zeolit ini mempunyai perbandingan Si/Al > 1, sangat
higroskopis dan menyerap molekul nonpolar sehingga baik digunakan sebagai
katalisator asam untuk hidrokarbon misalnya ZSM-5, ZSM-11, ZSM-21, ZSM-24

(Byrappa, 2013).

Zeolit A adalah zeolit sintetis sederhana yang mempunyai struktur kerangka
berbentuk kubus. Kerangka aluminosilikat dari zeolit A terdiri dari susunan oktahedral
yang dihubungkan oleh 4 cincin rangkap. Zeolit A mempunyai rumus molekul
Na12[(AlO2)12(Si02)12].27H20. Kerangka zeolit A mempunyai rongga dengan diameter
11,4 A° serta distribusi Si dan Al (Si/Al) adalah 1. Zeolit A mempunyai struktur LTA
(Linde Tipe A) (Wongwiwattama, 2002).

Gambar 2.5 Kerangka Struktur Zeolit A (Sumber: Byrappa, 2013).
Pengolahan zeolit secara garis besar dapat dibagi dalam dua tahap yaitu preparasi
dan aktivasi :

a.  Tahap preparasi berupa pengecilan ukuran dan pengayakan
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b.  Aktivasi Fly ash dapat dilakukan dengan cara pemanasan, penambahan pereaksi
kimia baik asam maupun basa, aktivasi secara hidrotermal atau dengan peleburan
alkali.

1)  Proses hidrotermal yaitu suatu reaksi heterogen dengan kehadiran pelarut berupa
larutan atau suatu mineralizer di bawah temperatur dan tekanan tinggi untuk
melarutkan dan merekristalisasi bahan-bahan yang tidak dapat larut dibawah
kondisi normal (Byrappa, 2013).

Zeolit disintesis dari larutan silika dan alumina yang mengandung alkali
hidroksida atau basa-basa organik untuk mencapai pH yang tinggi. Suatu gel
silika alumina akan terbentuk melalui reaksi kondensasi. Zeolit dengan
kandungan silika rendah dapat dikristalkan pada temperatur 70-100°C, sedangkan
zeolit yang kaya silika sebagian besar hasil hidrotermalnya adalah gel yang
selanjutnya ditempatkan di dalam autoklaf selama beberapa hari. Produk zeolit
dengan komposisi ini akan terbentuk pada suhu antara 100-350°C (Schubert dan
Husing, 2000).

2) Proses peleburan alkali yaitu proses sintesis zeolit dengan suhu tinggi antara 450-
600°C selama 1-3 jam atau tergantung suhu yang digunakan. Proses ini dilakukan
untuk memisahkan Si terlarut dari campuran padatan Fly ash dan NaOH (alkali)
diikuti dengan penambahan Al dari sumber lain untuk preparasi larutan gel sesuai

rasio Si/Al yang diinginkan (Sudarno, 2008).

2.4.3 Parameter-parameter dalam Sintesis Zeolit
Parameter-parameter yang mempengaruhi proses sintesis zeolit antara lain:
a.  Komposisi Molar
Pengaruh komposisi molar masing-masing senyawa yang berperan dalam sintesis

zeolit dapat dilihat pada tabel di bawah ini:
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Tabel 2.3 Pengaruh Utama Komposisi Campuran Reaksi

Rasio Pengaruh Utama
SiO2/Al,03 Komposisi kerangka
H20/SiO; Laju, mekanisme kristalisasi
OH/SIO; Berat molekul silika, konsentrasi OH

(Sumber: Byrappa, 2013).
b.  Waktu Aging

Salah satu tahapan penting yang terjadi saat aging adalah penghentian atau
depolimerisasi silika sol yang didorong oleh kondisi alkali. Aging gel zeolit Na-A
selama lebih dari 3 hari mengakibatkan konversi zeolit lebih cepat pada saat pemanasan
dan ukuran kristal menjadi kecil. Waktu aging yang meningkat akan mengakibatkan
jumlah inti kristal bertambah, sehingga ukuran rata-rata kristal akhirnya berkurang.
c.  Keberadaan Air dalam Sintesis Zeolit

Air merupakan molekul tamu (guest molecule) yang penting di dalam struktur
zeolit dengan kandungan Al yang tinggi, yang dapat menstabilisasi struktur zeolit. Air
menstabilkan struktur zeolit dengan mengisi rongganya. Zeolit dengan kandungan
silika yang tinggi memiliki sifat hidrofilik yang rendah. Struktur zeolit yang kaya akan
silika dapat distabilisasi oleh molekul (guest molecule) organik tertentu yaitu amina,
alkohol, dan amino-alkohol. Pada sistem hidrotermal, dengan kekuatan yang baik dari
air sebagai pelarut dapat mendukung proses pencampuran, transport material, dan
mampu memfasilitasi nukleasi dan pertumbuhan kristal (Byrappa, 2013).
d.  Suhudan Waktu

Suhu dan waktu memiliki pengaruh positif pada proses pembentukan zeolit.
Kenaikan suhu akan meningkatkan laju nukleasi dan laju pertumbuhan kristal, karena
itu kristalinitas sampel secara normal meningkat seiring waktu. Suhu juga
mempengaruhi jenis produk yang terbentuk setelah kristalisasi. Kenaikan suhu akan
menyebabkan kristalisasi produk menjadi lebih padat karena fraksi air dalam fase cair

akan menurun (Byrappa, 2013).
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e.  Alkalinitas

Alkalinitas merupakan media yang memainkan peranan penting dalam
pertumbuhan kristal. Kenaikan pH akan mempengaruhi laju kristalisasi. Peningkatan
konsentrasi OH™ akan mempercepat pertumbuhan kristal. Kelarutan silika dan alumina
akan meningkat seiring dengan peningkatan konsentrasi OH™ sehingga akan
menyebabkan larutan menjadi lewat jenuh. Hal ini akan menyebabkan pembentukan
inti yang besar (Byrappa, 2013).
f.  Templating

Templating dalam sintesis zeolit mengacu pada pengisian ruang-ruang kosong
dari struktur zeolit oleh kation organik/anorganik. Template digunakan sebagai struktur
pengisi atau sebagai zat penstabil struktur. Template berkontribusi pada pembentukan
Kisi zeolit selama zeolitisasi dengan mempengaruhi proses gelation atau nukleasi, dan
menurunkan potensial kimia pembentukan kisi oleh inklusi template tersebut selama
proses sintesis. Templating berkontribusi terhadap stabilitas struktur melalui
interaksinya (interaksi ikatan hidrogen, elektrostatik maupun dispersi London) dan
dapat mengontrol pembentukan topologi tertentu melalui geometrinya (bentuk dan
ukuran). Selain itu perubahan dalam kepadatan kation dipengaruhi oleh sifat fisik dari
template yang akan tercermin dalam komposisi kimia Si/Al. Pemilihan template
mempertimbangkan potensi template dalam proses zeolitisasi seperti kelarutan dalam
larutan, stabilitas dalam kondisi sintesis, stabilitas kerangka, dan paling penting adalah
kemampuan untuk menghapus template tanpa merusak kerangka (Byrappa, 2013).
g.  Pertumbuhan Kristal

Agregasi-agregasi kecil prekursor akan membentuk suatu inti embrio yang tidak
stabil, sehingga embrio-embrio tersebut akan bergabung untuk membentuk suatu inti
yang lebih besar agar stabil. Hal ini memerlukan tambahan material yang lebih banyak
untuk memperoleh inti yang stabil tersebut dan akan menghasilkan kristalit yang lebih
besar. Sintesis zeolit pada suhu sekitar 100°C biasanya menghasilkan kristal dengan
ukuran 0,1-10pm. Ukuran kecil menunjukkan bahwa pengintian terbentuk secara cepat

(Byrappa, 2013).
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Pengintian terjadi ketika larutan mencapai lewat jenuh dan dikatakan berhasil
apabila terjadi pertumbuhan kristal, yaitu inti atom akan tumbuh sebesar penambahan
atau kondensasi jenis bahan yang digunakan kearah pembentukan kristal dewasa. Di
antara semua kelompok material zeolit, hanya sodalit yang diperoleh sebagai kristal
tunggal. Sodalit merupakan material tuan rumah (host molecule) yang penting untuk
menciptakan susunan kerangka dari berbagai jenis zeolit sintesis. Keberadaan sodalit
merupakan suatu indikasi terbentuknya zeolit A karena sodalit merupakan unit

penyusun dari zeolit A dan jenis zeolit lainnya (Byrappa, 2013).

2.5 X-Ray Diffraction (XRD)

Difraksi sinar X merupakan salah satu metode karakterisasi material yang paling
tua dan paling sering digunakan hingga saat ini. Metode ini dapat digunakan untuk
analisa kualitatif dan kuantitatif. Pola difraksi memberikan informasi mengenai ukuran
dan bentuk unit sel dari posisi puncak yang dihasilkan dan kerapatan elektron suatu
atom dalam unit sel berdasarkan intensitas puncak. Dasar dari difraksi sinar X yaitu
persamaan Bragg:

NA=2.dsinO;n=1,2, ....ccoouiiiiiiiiinnnns (2.1)
dengan A adalah panjang gelombang sinar X yang digunakan, d adalah jarak antara dua
bidang kisi, 0 adalah sudut antara sinar datang dengan bidang normal, dan n adalah
bilangan bulat yang disebut sebagai orde pembiasan (Theivasanti, 2008).

Sinar X merupakan radiasi elektromagnetik yang memiliki energi tinggi yaitu
sekitar 200 eV sampai 1 MeV. Sinar X dihasilkan oleh interaksi antara berkas elektron
eksternal dengan elektron pada kulit atom. Sinar X juga dapat terbentuk melalui proses
perpindahan elektron dalam suatu atom dari tingkat energi tinggi ke tingkat energi yang
lebih rendah. Sinar X yang terbentuk melalui proses ini memiliki energi yang sama
dengan selisih energi antara kedua tingkat energi elektron tersebut. Setiap jenis atom
memiliki tingkat energi yang berbeda-beda sehingga sinar X yang dihasilkan juga
berbeda atau memiliki karakteristik yang disebut sinar X karakteristik (Jamaluddin,
2010).
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® L @ @
Gambar 2.6 Pantulan Sinar X Pada Bidang Kristal (Sumber: Mukti, 2012).

Sinar X Kkarakteristik terjadi karena elektron yang berada pada kulit K
mendapatkan energi yang menyebbakan ia terlepas dari orbitnya sehigga orbital
tersebut mengalami kekosongan. Kekosongan pada kulit K ini akan segera diisi oleh
elektron yang berada pada kulit lebih luar, jika kekosongan tersebut diisi oleh elektron
dari kulit L maka sinar X yang dipancarkan saat proses perpindahan elektron tersebut
dinamakan sinar X karakteristik K, dan jika kekosongan tersebut diisi oleh elektron
yang berasal dari kulit M makan akan dipancarkan sinar X karakteristik Kpg
(Jamaluddin, 2010).

Sinar X awal yang digunakan dalam metode ini dihasilkan dari penembakan
logam anoda oleh suatu elektron berenergi tinggi yang berasal dari filamen (katoda)
yang dipanaskan. Filamen ini berperan sebagai sumber elektron, selain itu terdapat

ruang vakum yang berfungsi sebagai pembebas hambatan (Jamaluddin, 2010).


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

20

1200 [

— NaA zeolite pn\\dl'l'

1000 F — L TA XRD pattern

800 F

600 -

l:: :-J \J\J Jl ...JJ] e L.J‘»JL.,A M.Jl.tn i

ol . J - _Q_-u,g.i,L_‘JU_Lp TL)_L_‘_

5 o 15 20 25 30 35 10
20 [derajat]
Gambar 2.7 Contoh Difraktogram Zeolit A (Sumber: Pabby, et al., 2015)

Intensitas

2.6 X-Ray Fluorescence (XRF)

Fluoresensi sinar X merupakan metode yang digunakan untuk menganalisis
unsur-unsur yang terdapat dalam suatu sampel. Metode ini dapat digunakan untuk
analisan kuantitatif maupun kualitatif. Analisa kualitatif memberikan informasi
mengenai jenis-jenis unsur yang terdapat dalam sampel yang ditunjukkan dengan
spectrum unsur pada energi sinar X karakteristiknya. Analisa kuantitatif memberikan
informasi mengenai kadar unsur yang terkandung dalam sampel yang ditunjukkan
dengan intensitas puncak spektrum (Jamaludin dan Adiantoro, 2012).

Analisis menggunakan XRF dilakukan berdasarkan pencacahan sinar X
karakteristik yang terjadi dari peristiwa efek fotolistrik. Efek fotolistrik terjadi karena
elektron dalam atom target (sampel) terkena sinar berenergi tinggi yaitu sinar X yang
berasal dari unsur radioisotop yang menyebabkan elektron pada atom target akan
terlepas dari orbitalnya sehingga orbital tersebut akan mengalami kekosongan.
Kekosongan ini akan diisi oleh elektron dari orbital lebih luar. Perpindahan elektron
tersebut diikuti dengan pelepasan energi berupa sinar X. Spektrum sinar X yang
dihasilkan tergantung pada perpindahan elektron yang terjadi dalam atom suatu
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sampel. Spektrum ini disebut sebagai spektrum sinar X karakteristik (Jamaludin dan
Adiantoro, 2012).

M Sinar X Ka

i
Elektron terlepas
dari kulit K

Gambar 2.8 llustrasi Terjadinya Sinar X Karakteristik (Sumber: Sari, 2015).

Prinsip kerja alat XRF yaitu sinar X fluoresensi yang dipancarkan oleh sampel
dihasilkan oleh penyinaran sampel dengan sinar X primer dari tabung sinar X yang
dibangkitkan dengan energi listrik dari sumber tegangan 1200 volt. Sinar radiasi yang
mengenai sampel akan menyebabkan elektron pertama dalam sampel tersebut terlepas
sehingga elektron lain akan mengalami eksitasi ke orbital dengan tingkat energi yang
lebih rendah dimana elektron pertama tersebut terlepas. Proses eksitasi tersebut diikuti
dengan pelepasan sinar X karakteristik yang kemudian ditangkap oleh detektor Silikon
Litium dan diubah ke dalam sinyal tegangan, kemudian diperkuat oleh preamp dan
dimasukkan ke dalam analyzer untuk diolah datanya (Jamaludin dan Adiantoro, 2012).
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Gambar 2.9 Contoh Spektrum Hasil XRF (Sumber : Jamaludin dan Adiantoro, 2012).
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BAB 3. METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Juni 2016 hingga Desember 2016 di
Laboratorium Kimia Organik dan Laboratorium Kimia Dasar Jurusan Kimia FMIPA
Universitas Jember. Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD) dilakukan di Laboratorium
Karakterisasi Material, Jurusan Teknik Material dan Metalurgi ITS, dan karakterisasi
X-Ray Fluoroscence (XRF) dilakukan di Laboratorium MIPA Terpadu FMIPA UNS.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini adalah peralatan gelas, mortar
dan pastle, kertas saring whatman No. 41 dan kertas saring halus, autoklaf , oven,
ayakan 100 mesh, magnetic stirrer, neraca analitik, indikator pH universal, Muffle
furnace, X-Ray Fluoroscence (XRF) merk Bruker S2 Ranger, X-Ray Diffraction
(XRD) merk Philip Analytical X-Ray.

3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain fly ash PLTU
Paiton, padatan NaOH p.a (merck), padatan AI(OH)s p.a (merck), HCI p.a 37%
(merck), padatan NaCl p.a (merck), padatan fenolftalein p.a (merck), etanol p.a 96%
(merck), aguademin, aquades, dan padatan asam oksalat p.a (merck).
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3.3 Diagram Alir Penelitian

Fly ash Batubara

A4

Dipisahkan dengan ayakan 100

Pengasaman

\4

Diasamkan dengan larutan asam klorida 1M
dan distirrer selama 30 menit

Peleburan

Dicampur dengan NaOH dengan perbandingan
NaOH/fly ash = 1,5 kemudian dilebur pada
suhu 550°C selama 40 menit

\4

A 4

Hidrotermal Analisa kuantitatif dengan XRF

Dibuat variasi rasio
molar Si/Al = 1; 1,1;

Analisa kuantitatif dengan XRF

1,2; dan 1,3, dengan
penambahan Natrium
alumina v »| Analisa kualitatif dengan XRD
Zeolit
____,| Penentuan kapasitas tukar kation
Variasi waktu kontak pada 15,30, Variasi konsentrasi HCI pada 0,1
60, 120, 180, dan 240 menit N, 05N, IN,dan1,5N

Gambar 3.1 Diagram alir penelitian
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3.4 Prosedur Penelitian
3.4.1 Pembuatan Larutan-larutan
a. Pembuatan Larutan HCI 1M

Larutan HCI 1M dibuat dengan mengencerkan larutan HCI 37%. HCI 37%
sebanyak 8,3 mL (Lampiran 3.1) dipipet menggunakan pipet mohr 10 mL kemudian
dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL yang telah berisi sedikit aqguademin kemudian
ditambahkan dengan aquademin sampai tanda batas.
b. Pembuatan Larutan NaOH 5M

Larutan NaOH 5M dibuat dengan menimbang sebanyak 9,995 gram (Lampiran
3.2) padatan NaOH p.a, dimasukkan ke dalam beker glass 100 mL dan dilarutkan
dengan sedikit aguademin. Larutan dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL kemudian
ditambahkan aquademin sampai tanda batas.
c. Pembuatan Larutan NaOH 1N

Larutan NaOH 1N dibuat dengan menimbang sebanyak 4 gram (Lampiran 3.3)
padatan NaOH, dimasukkan ke dalam beker glass 100 mL dan dilarutkan dengan
sedikit aquademin. Larutan dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL kemudian
ditambahkan aquademin sampai tanda batas.
d. Pembuatan Larutan Asam Oksalat 1N

Larutan asam oksalat 1IN dibuat dengan menimbang sebanyak 6,1 gram
H2C204.2H20 (Lampiran 3.4) kemudian dimasukkan ke dalam beker glass 100 mL,
dilarutkan dengan sedikit aquademin dan diaduk. Larutan dimasukkan ke dalam labu
ukur 100 mL, ditambahkan dengan aquademin sampai tanda batas.
e. Pembuatan Indikator Fenolftalein 0,03 M

Sebanyak 0,5 gram fenolftalein p.a (Lampiran 3.5) dimasukkan ke dalam beker
glass 100 mL, dilarutkan dengan 10 mL etanol 95 % kemudian dimasukkan ke dalam
labu ukur 50 mL dan ditambahkan dengan aquades sampai tanda batas. Larutan

disimpan dalam botol bahan.
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3.4.2 Sintesis dan Karakterisasi Zeolit A
a. Preparasi Sampel

Sampel fly ash sebanyak 200 g digerus kemudian disaring dengan saringan 100
mesh (Kurniawati, 2010). Fly ash dicuci dengan HCI 1M sebanyak 200 mL pada suhu
ruang selama 30 menit. Fly ash yang telah diasamkan kemudian dicuci dengan
aquademin hingga pH menjadi netral (Kurniawati, 2010), yang dikontrol dengan
menggunakan indikator pH universal.
b. Peleburan Alkali

Fly ash batubara hasil pengasaman dicampur dengan NaOH dalam cawan nikel
dengan perbandingan NaOH/ fly ash = 1,5. Campuran tersebut dipanaskan dalam
muffle furnace pada suhu 550°C selama 40 menit (Moises, et al., 2013). Campuran
hasil proses furnace diambil sebanyak 5 gram untuk dianalisis dengan X-Ray
Fruoresence (XRF) untuk mengetahui kandungan Si dan Al. Campuran kemudian
didinginkan, digerus dan dibuat suspensi dengan penambahan aquademin 12 mL/gram
fly ash (Said dan Widiastuti, 2008), diikuti dengan pengadukan dengan laju 300 rpm
selama 2 jam pada suhu kamar (Fitriyana dan Sulardjaka, 2012). Campuran kemudian
disaring dan diambil ekstraknya sebagai supernatan. Supernatan tersebut selanjutnya
dibuat slurry dengan variasi rasio molar Si/Al 1; 1,1; 1,2; dan 1,3 dengan penambahan
Natrium alumina (Lampiran 3.6) sebagai sumber Al yang dibuat dengan mereaksikan
Al(OH)3 dengan NaOH 5M.
c. Proses Pembuatan Natrium Alumina

Natrium alumina dibuat dengan memasukkan Alumunium Hidroksida sedikit
demi sedikit ke dalam larutan NaOH 5M 25 mL pada suhu 100°C kemudian diaduk
dengan menggunakan magnetic stirrer selama 20 menit.
d. Proses Hidrotermal

Slurry yang telah dibuat dengan variasi rasio molar Si/Al pada prosedur
sebelumnya dihidrotermal dalam autoklaf pada suhu 100°C selama 5 jam, selanjutnya

difiltrasi dan dicuci dengan aquademin (Fitriyana dan Sulardjaka, 2012). Residu hasil
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filtrasi dikeringkan di dalam oven pada suhu 100°C selama 30 menit kemudian
ditimbang.
e. Karakterisasi Zeolit

Zeolit dari hasil sintesis dikarakterisasi dengan menggunakan X-Ray
Difractometer untuk mengidentifikasi struktur kristal dan kemurnian zeolit hasil
sintesis, dan menggunakan X-Ray Fluorescence untuk mengetahui komposisi unsur-

unsur dalam sampel zeolit A.

3.4.3 Penentuan Kapasitas Tukar Kation Zeolit A
a. Aktivasi zeolit A
15 gram zeolit dicampur dengan larutan NaCl 0,7N 87 mL di dalam beker glass

150 mL, dipanaskan hingga mencapai 90°C sambil diaduk menggunakan magnetic
stirrer selama 2 jam, kemudian disaring dan dicuci dengan aquades. Zeolit dikeringkan
dalam oven.
b. Standarisasi NaOH 1N

Sebanyak 10 mL larutan asam oksalat 1N dimasukkan ke dalam Erlenmeyer
dan ditambahkan dengan 5 tetes fenolftalein. Larutan NaOH 1N dimasukkan ke dalam
buret 25 mL sampai tanda batas. Titrasi dilakukan sebanyak 3 kali pengulangan dan
dicatat masing-masing volume NaOH yang diperlukan untuk menitrasi larutan asam
oksalat (Widianti, 2006).
c. Optimasi waktu kontak

Zeolit A yang telah diaktivasi diuji kapasitas tukar kationnya dengan
menggunakan metode titrimetrik asam-basa (Widianti, 2006). Sebanyak 1 gram zeolit
dimasukkan ke dalam Erlenmeyer kemudian ditambahkan dengan 10 mL HCI 1N, di
stirrer menggunakan stirrer magnetik dengan variasi waktu 15; 30; 60; 120; 180; dan
240 menit. Masing-masing campuran kemudian disaring dengan menggunakan kertas
saring, kemudian dicuci dengan aquades hingga tidak ada lagi kandungan klor yang
diidentifikasi menggunakan indikator AgNOs 0,IN. Larutan hasil pencucian

dipindahkan. Pencucian kembali dilakukan dengan 250 mL NaOH 1N yang telah
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distandarisasi oleh asam oksalat. Hasil pencucian ditampung. Larutan tersebut
kemudian dituangkan ke dalam buret 25 mL. Sebanyak 10 mL HCI 1N dituangkan ke
dalam erlenmeyer kemudian ditambahkan dengan 5 tetes indikator fenoftalein yang
selanjutnya dititrasi dengan larutan hasil pembilasan (Widianti, 2006). Titrasi
dilakukan sebanyak tiga kali.
d. Optimasi Konsentrasi HCI

Sebanyak 1 gram zeolit dimasukkan ke dalam Erlenmeyer kemudian ditambahkan
dengan 10 mL HCI dengan variasi konsentrasi yaitu 0,1; 0,5; 1; dan 1,5N diaduk
menggunakan magnetic stirrer dengan waktu optimum. Masing-masing campuran
kemudian disaring dengan menggunakan kertas saring, kemudian dicuci dengan
aquades hingga tidak ada lagi kandungan klor yang diidentifikasi menggunakan
indikator AgNO3z 0,1N. Larutan hasil pencucian dipindahkan. Pencucian kembali
dilakukan dengan 250 mL NaOH 1N yang telah distandarisasi oleh asam oksalat. Hasil
pencucian ditampung. Larutan tersebut kemudian dituangkan ke dalam buret 25 mL.
Sebanyak 10 mL HCI 1N dituangkan ke dalam Erlenmeyer kemudian ditambahkan
dengan 5 tetes indikator fenoftalein yang selanjutnya dititrasi dengan larutan hasil

pembilasan (Widianti, 2006). Titrasi dilakukan sebanyak tiga kali.

NaOH
pembilasan

Pembilasan
dengan ar (hingga bebas kior)
dan dengan NaOH 1N

[keom kering (@

&
HCI S.5N

hasil pembitasan

Gambar 3.2. Skema alat dan proses penentuan KTK (Sumber : Widianti, 2006).
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BAB 5. PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Kesimpulan yang dapat diambil dari penelitian ini yaitu :

1. Zeolit A terbaik dihasilkan pada rasio Si/Al = 1,24 berdasarkan hasil XRD. Pada
rasio Si/Al = 1,27-1,35 terbentuk puncak hidroksi sodalit pada sudut 26 = 13,9678°.
Rasio Si/ Al semakin meningkat, intensitas puncak hidroksi sodalit semakin tinggi.
Sementara berdasarkan hasil XRF keempat sampel zeolit masih mengandung
logam-logam pengotor dengan kandungan terbesar padarasio Si/Al = 1,35 dan
terkecil pada rasio Si/Al = 1,24.

2. Waktu optimum yang diperlukan dalam penetapan kapasitas tukar kation untuk
menghasilkan nilai KTK terbesar yaitu pada waktu 120 menit, sedangkan

konsentrasi optimum untuk larutan HCI yaitu sebesar 1M.

5.2 Saran
Saran pada penelitian ini yaitu :
1. Perlu dilakukan karakterisasi menggunakan XRF pada zeolit A yang telah
diaktivasi dengan NaCl untuk memastikan homogenitas zeolit yang dihasilkan.
2. Perlu dilakukan karakterisasi menggunakan FTIR pada H-zeolit A setelah proses
pertukaran kation untuk mengetahui banyaknya proton yang telah dipertukarkan

dengan kation Na.
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LAMPIRAN

Lampiran 3 Pembuatan Larutan-larutan

3.1 Pembuatan HCI 1M dari HCI 37%
Diket :
a. pHCl=1,19 g/mL

1,19g 1000 mL __
L XT = 1190 g/L
b. Mr HCI = 36,5 g/mol
c p HCl — massa

volume

d. massa = p HClx volume
e. massa= 1190 %X 0,37 L
=440,3 ¢

massa 440,39
Mol M _ 36,59 / mol
\Y \Y 1L
M1 X Vi=M:x V>
12,0 M x V1 = 1M x 100 mL
_ 100MxmL
T 120M
3.2 Pembuatan Larutan NaOH 5M

Diket : Mr NaOH = 39,98 g/mol

=12,0M

8,3mL

massa
a Moo M
\% \%
massa
M = 39,989 /mol

0,025L
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5MX0,0250 = — 2294
39,989 /mol
0,125mol = __Mmassa
39,989 /mol

0,125 mol x 39,98 g/mol = massa
5,00 g = massa
3.3 Pembuatan Larutan NaOH 1N
Diket : Mr NaOH = 39,98 g/mol
a. N =M x valensi

IN=Mx1
IM=1N
massa
b. M= ! __Mr
\% \%
massa
M = 39,989 / mol
01L
IMX0 1L = —assa
39,989 /mol
011m0| = ﬂ
39,989 / mol

0,1 mol x 39,98 g/mol = massa
4,0 g = massa
3.4 Pembuatan Larutan Asam Oksalat 1N

Diket : Mr H2C204.2H20 = 122 g/mol
a. N =M x valensi

IN=Mx2
M=0,5

48
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massa

c. M= n__Mr_
Y v
massa
05M = 122g/mol
0,1L
0,5MXOLL = — nassa
122g/mol
0,05mol = 1%
1229 /mol

0,05 mol x 122 g/mol = massa
6,1 g = massa
3.5 Pembuatan Indikator PP 0,1 M
Diket = Mr Fenolftalein (C2oH1404) = 318, 32 g/mol

massa
M="__Mr
V V
massa
0,03M = 218:329/mol
0,051
0,03Mx0,05L = —massa
318,32g / mol
0,0015mol = —_1assa
318,329 / mol

0,0015 mol x 318,32 g/mol = massa

0,5 g = massa
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3.6 Penentuan massa Al(OH)s pada Masing-masing Variasi Rasio Si/Al

Senyawa Komposisi dalam Fly ash
SiO» 20,16 %
Al>O3 5,47 %

Fly ash (FA) + NaOH = 15¢g

FA:NaOH=1:15=25

1
FA= —x150 =6
25 g=9g

Volume larutan = 6g x 12 mL/g = 72 mL + volume larutan natrium aluminat
=72mL+25mL =97 mL
1. Penentuan Kadar Si

Massa SiO = 2018 x6g =1,2109g
100

ArSi
Massa Si = r. ! x1,210g
2
_2809g/mol ; 510q — 0,5656
60,099 / mol

Konsentrasi Si = 1 = mass_a xl

\ ArSi 'V
0,56569 1

= X =0,208M
28,099 /mol 0,097L
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o1

Penentuan Kadar Al
Massa Al203 = 247 x6g =0,328¢
100

ArAl
Massa Al = ——— x0,328¢
MrAl,O,

_ 26,989 /mol

= x0,328g =0,0867¢g
101,969 / mol

Konsentrasi Al = 1 — massa xl
V ArAl V

008679 1

=0,0331M
26,989 /mol  0,097L

Pembuatan Larutan Natrium Alumina untuk Rasio Si/Al (1) = 1,19
Si 1 0,208M

Al 1 0208M
Konsentrasi Al = 0,208 M —0,0331 M =0,175 M
Massa Al = konsentrasi Al x Ar Al x VVolume larutan

= 0,175 mol/L x 26,98 g/mol x 0,0970 mL

=0,458 ¢
Massa Al(OH)s = MAIOH); 1 4584
rAl
_ 1798/ mol 1 45gq =132
26,98¢g / mol

Pembuatan Larutan Natrium Alumina untuk Rasio Si/Al (1,1) = 1,24
Si 11 0,208M

N_l X
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0,208M

X = =0,189M

Konsentrasi Al = 0,189 M —0,0331 M = 0,156 M

Massa Al = konsentrasi Al x Ar Al x Volume larutan
= 0,156 mol/L x 26,98 g/mol x 0,0970 mL
=0,408 ¢

MrAI(OH),
A

Massa Al(OH)3 = x0,408g

_ 77,989 / mol

= ————x0,408g =118g
26,989 / mol

Pembuatan Larutan Natrium Alumina untuk Rasio Si/Al (1,2) = 1,27
Si 12 0,208M
Al 1 X

0,208M

X = =0173M

Konsentrasi Al =0,173 M —0,0331 M = 0,140 M

Massa Al = konsentrasi Al x Ar Al x Volume larutan
= 0,140 mol/L x 26,98 g/mol x 0,0970 mL
=0,366 ¢

Massa Al(OH)z = x0,36649

MrAI(OH),
A
_77,98g/mol

= x0,366g =1,069
26,989 / mol
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6. Pembuatan Larutan Natrium Alumina untuk Rasio Si/Al (1,3) =1,35

Si 13 0,208M

E 1 X
« = 0,208M _ 0160M
1,3

Konsentrasi Al = 0,160 M —0,0331 M = 0,127 M

Massa Al = konsentrasi Al x Ar Al x Volume larutan
= 0,127 mol/L x 26,98 g/mol x 0,0970 mL
=0,332¢

MrAI(OH),

Massa Al(OH)3 = x0,332¢g

_ 77,989 / mol

= x0,332g =0,9609
26,989 / mol

Lampiran 4 Hasil Sintesis dan Karakterisasi Zeolit

4.1 Rendemen Zeolit Hasil Sintesis

53

Rasio Massa zeolit Massa total Massa Molar Si
Si/Al Rata-rata

Molar Al

0,925
(1)= 1,19 1,312 g 3,539 1,18 ¢ 0,208
1,290 g

0,208

0,926 g
1,375¢
1,204 g
1,288 ¢
1,210 ¢
1,294 ¢
1,386 ¢ 16,59 1,279 0,208
1,331¢g
1,211 ¢
1,314 g
1,338 ¢
1,306 g
1,329 g

L) =
1,24

0,189
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(1,2) = 1,012 g
1’27 1,217 g 3,489 1,169 0,208 0,173

' 1,248 g

(1,3) = 0,986 ¢
1’35 1,300 g 3,50 g 1,17 ¢ 0,208 0,160

' 1,213 g

Massa NaOH + fly ash =15 g
Perbandingan NaOH : flyash=15:1=25

Massa NaOH = £x15 g=9g

Massa NaOH dalam pembuatan Natrium Aluminat = 5,00 g (Lampiran 3.2)

Massa NaOH total = massa NaOH dalam campuran fly ash + massa NaOH dalam

pembuatan Natrium Aluminat
Massa NaOH total =9 g + 5,00 g = 14,00 ¢

Pembentukan Natrium Silikat
SiO2 (s) + 2NaOH(aq) — NazSiOz(aq) + H20

0,02014 2 1
- Ix 0,02014 mol Ix 0,02014 mol
=0,04028 mol =0,02014 mol
Mol Si0, =2&¢ — 12199 _ 02014 mol
Mr 60,09 g/mol

Mol Na2SiOs = 0,02014 mol

Pembentukan Natrium Aluminat
Al,O3(s) + 2NaOH(aq) + 3HO() — 2NaAIl(OH)4

22 mol 2 2
ealme =x0,00322 mol =10,00322 mol
— 0,00622 mol = 0,00622 mol
Mol Al,Og = 28552 _ __ 93289  _ 40322 mol
Mr 101,96 g/mol

Mol NaAI(OH), = 0,00622 mol
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1. Rendemen zeolit A rasio Si/Al (1) =1,19

Pembuatan Natrium Aluminat
AI(OH)3 (s) + NaOH(aq) —  NaAl(OH)4(aq)

1 1
0,0169 mol 2x0,0169mol = 0,0169 mol
=0,0169 mol =0,0169 mol
Mol AI(OH); = 225%¢ — 2329 — () 0169 mol
Mr 77,98 g/mol

Mol NaAI(OH)4= 0,0169 mol

NaOH total 14,00
Mol NaOH total = 2252 T2 TR 9_ = 0,35 mol
Mr NaOH 40 g/mol

Mol NaOH NaOH sisa = Mol NaOH total — mol NaOH yang bereaksi
= 0,35 mol — (0,04028 mol + 0,00622 mol + 0,0169 mol)
= 0,35 mol — 0,0634 mol
= 0,287 mol

NaOH + NaAl(OH)s + Na;SiOs — Nai2[(AlO2)12(Si02)12]27H20
A 0,287 mol 0,0231 mol  0,02014 mol -
R 0,02014 mol 0,02014 mol 0,02014 mol 0,02014 mol
S 0,267 mol 0,00296 mol - 0,02014 mol

Massa zeolit = n x Mr zeolit
= 0,02014 mol x 202,63 g/mol
=4,08¢

massa zeolit yang diperoleh

Rendemen = x 100%

massa teoritis

1,18 g
=——=x 1009
4,08 g %

=28,9 %

Rendemen zeolit A rasio Si/Al (1,1) = 1,24
Pembuatan Natrium Aluminat

AlI(OH); (s) + NaOH(aq) —  NaAl(OH)a(aq)

1 1
0,0151 mol 2x00151mol 70,0151 mol

=0,0151 mol =0,0151 mol

Mol A|(OH)3 _ massa _ 1,18 g

Mr 77,98 g/mol

= 0,0151 mol
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Mol NaAl(OH)s = 0,0151 mol

massa NaOH total 14,00 g

Mol NaOH total = = = 0,35 mol
Mr NaOH 40 g/mol

Mol NaOH NaOH sisa = Mol NaOH total — mol NaOH yang bereaksi
= 0,35 mol — (0,04028 mol + 0,00622 mol + 0,0151 mol)
= 0,35 mol - 0,0616 mol
= 0,288 mol

NaOH + NaAl(OH)s + NazSiOs — Na2[(AlO2)12(Si02)12]27H20
A 0,288 mol  0,0213 mol 0,02014 mol -

R 0,02014 mol 0,02014 mol 0,02014 mol  0,02014 mol

S 0,268 mol  0,00116 mol - 0,02014 mol

Massa zeolit = n x Mr zeolit
= 0,02014 mol x 202,63 g/mol
=4,08¢g

massa zeolit yang diperoleh

Rendemen = x 100%

massa teoritis
1,27 g
= x 100%
4,08g

=311%

Rendemen zeolit A rasio Si/Al (1,2) = 1,27

Pembuatan Natrium Aluminat
AlI(OH)s (s) + NaOH(aq) —  NaAl(OH)a(aq)

00136 mol 1 1
70,0136 mol 70,0136 mol
=0,0136 mol =0,0136 mol

Mol Al(OH)s = 2852 — __ 2999 _ 9136 mol
Mr 77,98 g/mol

Mol NaAI(OH)s = 0,0136 mol

NaOH total 14,00
Mol NaOH total = 2252 T2 200 9_ = 0,35 mol
Mr NaOH 40 g/mol

Mol NaOH NaOH sisa = Mol NaOH total — mol NaOH yang bereaksi
= 0,35 mol — (0,04028 mol + 0,00622 mol + 0,0136 mol)
= 0,35 mol — 0,0601 mol
= 0,290 mol
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NaOH + NaAl(OH)s+ NaxSiOz—»Nai2[(AlO2)12(Si02)12]27H.0
A 0,290 mol 0,0198 mol  0,0202 mol -
R 0,0198 mol 0,0198 mol  0,0198 mol  0,0198 mol
S 0,270 mol - 0,0004 mol  0,0198 mol

Massa zeolit = n X Mr zeolit
=0,0198 mol x 202,63 g/mol
=4,01g

massa zeolit yang diperoleh

Rendemen = x 100%

massa teoritis

1,16 g
1 0,
4mgx 00%

=28,9 %

Rendemen zeolit A rasio Si/Al (1,3) = 1,35

Pembuatan Natrium Aluminat
Al(OH)3 (s) + NaOH(aq) —  NaAl(OH)as(aq)

0,0123 mol W\ 1

Ix 0,0123 mol Ix 0,0123 mol
=0,0123 mol =0,0123 mol

Mol AI(OH)s = 2&35¢ — 2299 _ (0123 mol
Mr 77,98 g/mol

Mol NaAl(OH) = 0,0123 mol

Mol NaOH total = massa NaOH total Vi 14,00 g - 0,35 —

Mr NaOH 40 g/mol

Mol NaOH NaOH sisa = Mol NaOH total — mol NaOH yang bereaksi
= 0,35 mol — (0,04028 mol + 0,00622 mol + 0,0123 mol)
= 0,35 mol — 0,0588 mol
= 0,291 mol

NaOH + NaAl(OH)s+ NaxSiOz—»Na12[(AlO2)12(Si102)12]27H20
A 0,291 mol 0,0155 mol  0,0202 mol -
R 0,0155 mol 0,0155 mol  0,0155 mol  0,0155 mol
S 0,00470 mol - 0,00470 mol 0,0155 mol

Massa zeolit = n x Mr zeolit
= 0,0155 mol x 202,63 g/mol
=3,14¢
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Rendemen =

massa zeolit yang diperoleh

1,17 g
3,14 g

x 100%

massa teoritis

x 100%

=373%

4.2 Penentuan Kristalinitas Zeolit A

20 Intensitas Zeolit A Sampel Pada Rasio Si/Al
(1,1)=1,24

7,2385 928,00
10,2312 760,41
12,5214 502,51
16,1788 360,45
20,4888 131,82
21,7082 668,88
24,0220 114751
26,1550 366,51
27,1536 1007,63
29,9635 1292,75
30,8626 206,26
32,5491 242,47
33,387 109,22
34,1854 834,46
35,7730 123,95
36,5057 118,03
40,1310 68,18
41,5125 171,77
42,1709 95,93
42,8496 89,56
43,5251 90,3
44,1754 200,74
47,3141 133,61
47,8904 96,04
49,6893 50,82
52,5876 261,57
53,1689 58,41
54,2555 137,95
56,4253 65,10
57,5127 116,75
58,5454 103,31

Total 10540,38
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intensitas total puncak sampel
Kristalinitas = P d

x100 %

intensitas totol puncak standar

_ 10540,38
= x 100 %
10889,38

= 96,80 %

4.3 Penentuan Rasio Molar Si/Al Hasil Analisa XRF

59

Unsur Komposisi
Rasio Si/Al =1 Rasio Si/Al=1,1 Rasio Si/Al=1,2 Rasio Si/Al=1,3
Si 16,66 % 17,82 % 18,65 % 20,68 %
Al 13,45 % 13,77 % 14,11 % 14,76 %
Massa Zeolit
Rasio Si/Al =1 Rasio Si/Al=1,1 Rasio Si/Al =1,2 Rasio Si/Al=1,3
3,527 g 16,512 g 3,477 g 3,499 g
1. Rasio Si/Al =
Massa Si = —=2x3,527 g = 0,5876 g
Konsentrasi Sj = 2258t 1 958769 1 _ (916 mol/L
Ar Si %4 28,09 g/mol  0,0970 L
Massa Al = —x3 5279 =0,4744 g
Konsentrasi Al = 25524, 1 047449 1 _ (181 mol/L
Ar Al |4 26,98 g/mol  0,0970 L

. . . 0, 216g+maL
Perbandingan konsentrasi atau molar Si/Al = ™~ =1,19

Jadi rasio molar Si/Al berdasarkan hasil analisa XRF zeolit = 1,19

2. Rasio Si/Al =

Massa Si = x16 512g=2942¢

Konsentrasi Si = 225548ty 1 29429 1 _ 1 09 mol/L
Ar Si v 28,09 g/mol  0,0970 L

Massa Al = ﬂ x16,512 g = 2,274 g

Konsentrasi Al = 225524l L 22749 1 _ (869 mol/L
Aral T v 2698 g/mol” 0,0970 L

. . . 1 o9g+maL
Perbandingan konsentrasi atau molar Si/Al = pys = 1,24
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Jadi rasio molar Si/Al berdasarkan hasil analisa XRF zeolit = 1,24

3. Rasio Si/Al =

Massa Si = ——x3,477 g = 0,6485 g

Konsentrasi Si = massa_Sl xt= 20889 1 _ (238 mol/L
Ar Si |4 28,09 g/mol  0,0970 L

Massa Al = =2x3,477 g = 0,4906 g

Konsentrasi Al = 2222 = == 223009 L 0,187 mol/L
Ar Al 14 26,98 g/mol  0,0970 L

. . J 0, 238g+m.QL
Perbandingan konsentrasi atau molar Si/Al = - = 124

Jadi rasio molar Si/Al berdasarkan hasil analisa XRF zeolit = 1,27

4. Rasio Si/Al =1,3

20,68

Massa Si = oo X3:4999 =0,7236 g

Konsentrasi Sj = 258t 1 972369 1 _ (966 mol/L
Ar Si %4 28,09 g/mol  0,0970 L

Massa Al = ——x3,499 g = 0,5165 g

Konsentrasi Al = 225524, 1 951689 1 _ (197 mol/L
Ar Al |4 26,98 g/mol  0,0970 L

. . . 0,216 gfmal _
Perbandingan konsentrasi atau molar Si/Al = = = 1,35

Jadi rasio molar Si/Al berdasarkan hasil analisa XRF zeolit = 1,35
4.4 Optimasi Waktu Pada Penentuan KTK

60

Variasi Volume NaOH Hasil Standarisasi (mL) Konsentrasi
Waktu 1 2 3 Rata-rata NaOH (N1)
15 menit 10 10 10 10 1
30 menit 10,05 10,1 10,1 10,08 0,99
60 menit 10 10 10,25 10,08 0,99
120 menit 10,20 10,25 10,2 10,22 0,98
150 menit 10 10,05 10,05 10,03 1
180 menit 10 10 10,25 10,08 0,99
240 menit 10 10 10 10 1
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Variasi VVolume NaOH Hasil Titrasi (mL) Konsentrasi
Waktu 1 2 3 Rata-rata NaOH (N2)
15 menit 10,3 10,2 10,35 10,28 0,97
30 menit 10,6 10,5 10,55 10,55 0,95
60 menit 10,85 10,80 10,80 10,82 0,92
120 menit 11,15 11,05 11,0 11,07 0,90
150 menit 10,90 10,90 10,90 10,90 0.92
180 menit 10,45 10,3 10,45 10,4 0,96
240 menit 10,25 10,25 10,3 10,27 0,98

. Variasi Waktu 15 menit
N1-N2 =1-0,97 =0,030 N

N1—-N2 Ar Na

KTK = X x 100

4 Mr NaOH

_ 0,030 . 239/7”’55 100

4 40 g /Mol
0,0075 x 0,575 x 100

= 0,43 mgrek/100 g

. Variasi Waktu 30 menit
N1-N2 =0,99-0,95 =0,040 N

KTK = Y=z, _4rNa 400

4 Mr NaOH

0,040 _23g
T4 X40gm100

0,010 x 0,575 x 100
= 0,58 mgrek/100 g

. Variasi Waktu 60 menit
N1-N2 =0,99-0,92 =0,070 N

KTK = Y=z, _4rNa 100

4 Mr NaOH

_ 0,070 _23g
T4 X40g%\100

=0,018 x 0,575 x 100
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= 1,0 mgrek/100 g

4. Variasi Waktu 120 menit
N1-N2 =0,98-0,90 = 0,080 N

KTK = 2= 222 5 100

4 Mr NaOH

0,080 _23g
T4 X40g/%rﬁ”;kx\100

0,020 x 0,575 x 100
= 1,2 mgrek/100 g

5. Variasi Waktu 150 menit
N1-N2 =1,00-0,92 = 0,080 N

N1-N2 Ar Na

KTK = X x 100

4 Mr NaOH

_ 0,080 . 23gM 100

4 40 g /Trod
0,020 x 0,575 x 100

= 1.2 mgrek/100 g

6. Variasi Waktu 180 menit
N1-N2 =0,99-0,96 = 0,030 N

N1-N2 Ar Na

KTK = X x 100

4 Mr NaOH

0,030 _23g
=20 x40g/7’/m:3100

=0,0075 x 0,575 x 100
= 0,43 mgrek/100 g

7. Variasi Waktu 240 menit
N1-N2 =1,0-0,98 =0,020 N

KTK = Y=z, _4rNa 400

4 Mr NaOH
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0,020 _23g
T4 X40g/7/?;:kx\100

=0,0050 x 0,575 x 100
= 0,29 mgrek/100 g

4.5 Optimasi Konsentrasi HCI Pada Penentuan KTK

63

Variasi Volume NaOH Hasil Standarisasi (mL) Konsentrasi
Konsentrasi 1 2 3 Rata-rata NaOH (N1)
0,1N 10,1 10 10 10,03 1,0
05N 10,1 10,15 10,1 10,12 0,99
1IN 10,05 10,05 10,05 10,05 1,0
15N 10,05 10,05 10,1 10,07 0,99

Variasi VVolume NaOH Hasil Titrasi (mL) Konsentrasi
Konsentrasi 1 2 3 Rata-rata NaOH (N2)
0,1N 10,1 10,15 10,1 10,12 0,99
05N 10,8 10,8 10,8 10,8 0,93
1IN 10,9 11 11 10,97 0,91
15N 10,25 10,3 10,25 10,27 0,97

1. Variasi Konsentrasi HCI 0,1N
N1-N2 =1,0-0,99 =0,010 N

KTK = Y=z, _4rNa 100

4 Mr NaOH

0,010 _ 23g
T4 X40gm100

=0,0025 x 0,575 x 100
= 0,14 mgrek/100 g

2. Variasi Konsentrasi HCI 0,5N
N1-N2 =0,99-0,93 = 0,060 N

KTK = Y=z, _4rNa 400

4 Mr NaOH

_ 0,060 X 23g/77rs~5( 100

4 40 g /Trod,
=0,015x 0,575 x 100



http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

= 0,86 mgrek/100 g

3. Variasi Konsentrasi HCI 1N
N1-N2 =1,0-0,91 = 0,090 N

KTK = 2= 222 5 100

4 Mr NaOH

0,090 _23g
=20 x40g/’m':';’ﬁc‘\ 100

0,023 x 0,575 x 100
= 1,3 mgrek/100 g

4. Variasi Konsentrasi HCI 1,5N
N1-N2 =0,99-0,97 = 0,020 N

KTK =~ —22 5 100

4 Mr NaOH

_ 0,020 . 23gM 100

4 40 g /Trod
0,0050 x 0,575 x 100

= 0,29 mgrek/100 g

64
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Lampiran 4.6 Hasil Analisa Kuantitatif XRF Fly Ash

65

Formula Concentration |Status Line 1

Fe203 26 29.28%|Fit spectrum |[Fe KA1/EQ20
Sio2 14 20.16%|Fit spectrum [Si KA1/EQ20
Na20 11 19.55%|Fit spectrum |Na KA1/EQ20
CaO 20 7.68%|Fit spectrum |Ca KA1/EQ20
Al203 13 5.47%|Fit spectrum |Al KA1/EQ20
K20 19 4.98%|Fit spectrum |K KA1/EQ20
MgO 12 2.60%|Fit spectrum |Mg KA1/EQ20
Tio2 22 2.19%|Fit spectrum |Ti KA1/EQ20
P205 15 1.28%|Fit spectrum [P KA1/EQ20
S0O3 16 1.13%|Fit spectrum S KA1/EQ20
Cl 17 1.06%|Fit spectrum |Cl KA1/EQ20
La203 57 0.77%|Fit spectrum |La KA1/EQ50
BaO 56 0.66%|Fit spectrum |Ba KA1/EQ40
MnO 25 0.56%|Fit spectrum |Mn KA1/EQ2(Q
Zro2 40 0.40%|Fit spectrum |Zr KA1/EQ20
V205 23 0.23%|Fit spectrum |V KA1/EQ20
Nd203 60 0.18%|Fit spectrum |Nd LA1/EQ20
CeQ2 58 0.17%|Fit spectrum |Ce KA1/EQ50
Cr203 24 0.14%|Fit spectrum |Cr KA1/EQ20
CoO 27 0.14%|Fit spectrum |Co KA1/EQ20
SrO 38 0.12%|Fit spectrum |Sr KA1/EQ20
Cs20 55 0.12%|Fit spectrum |Cs KA1/EQ40
Sn0O2 50 0.10%|Fit spectrum |Sn KA1/EQ40
Pre0O11 59 0.09%|Fit spectrum |Pr LA1/EQ20
NiO 28 0.09%|Fit spectrum |Ni KA1/EQ20
ZnQ 30 0.08%|Fit spectrum |Zn KA1/EQ20
CuO 29 0.08%|Fit spectrum |Cu KA1/EQ20
| 53 0.08%|Fit spectrum || KA1/EQ40
TeQ2 52 0.08%|Fit spectrum |Te KA1/EQ40
Sh203 51 0.07%|Fit spectrum |Sb KA1/EQ40
Ga203 31 0.05%|Fit spectrum |Ga KA1/EQ20
Rb20 37 0.05%|Fit spectrum |Rb KA1/EQ20
Bi203 83 0.05%|Fit spectrum |Bi LA1/EQ20
CdO 48 0.05%|Fit spectrum |Cd KA1/EQ40
Y203 39 0.04%|Fit spectrum |Y KA1/EQ40
SeQ2 34 0.04%|Fit spectrum |Se KA1/EQ20
Nb205 41 0.04%|Fit spectrum |Nb KA1/EQ20
GeO2 32 0.03%|Fit spectrum |Ge KA1/EQ20
Br 35 0.03%|Fit spectrum |Br KA1/EQ20
As203 33 0.03%|Fit spectrum |As KA1/EQ20
MoO3 42 0.03%|Fit spectrum |Mo KA1/EQ4(Q
PbO a2 0.03%|Fit spectrum |Pb LA1/EQ20
WQO3 74 0.02%|Fit spectrum |W LA1/EQ20
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Formula Concentration [Status |Line 1

0] 8 34.37%|Chem. bindings

Fe 26 20.48%|Fit spectrum |Fe KA1/EQ20
Na 11 14.50%|Fit spectrum |Na KA1/EQ20
Si 14 9.42%|Fit spectrum |Si KA1/EQ20
Ca 20 5.49%|Fit spectrum [Ca KA1/EQ20
K 19 4.13%|Fit spectrum |K KA1/EQ20
Al 13 2.89%|Fit spectrum |Al KA1/EQ20
Mg 12 1.57%|Fit spectrum |Mg KA1/EQ20
Ti 22 1.31%|Fit spectrum |Ti KA1/EQ20
Cl 17 1.08%|Fit spectrum |Cl KA1/EQ20
La 57 0.66%|Fit spectrum |La KA1/EQ50
Ba 56 0.59%|Fit spectrum |Ba KA1/EQ40
P 15 0.56%|Fit spectrum |P KA1/EQ20
S 16 0.45%|Fit spectrum |S KA1/EQ20
Mn 25 0.43%|Fit spectrum |(Mn KA1/EQ20
Zr 40 0.30%|Fit spectrum |2r KA1/EQ20
Nd 60 0.15%|Fit spectrum |Nd LA1/EQ20
Ce 58 0.14%|Fit spectrum |Ce KA1/EQ50
vV 23 0.13%|Fit spectrum |V KA1/EQ20
Cs E5 0.11%|Fit spectrum [Cs KA1/EQ40
Co 27 0.11%|Fit spectrum [Co KA1/EQ20
Sr 38 0.10%|Fit spectrum |Sr KA1/EQ20
Cr 24 0.09%|Fit spectrum |Cr KA1/EQ20
| 53 0.08%|Fit spectrum |l KA1/EQ40
Sn 50 0.08%|Fit spectrum [Sn KA1/EQ40
Pr 59 0.07%|Fit spectrum |Pr LA1/EQ20
Ni 28 0.07%|Fit spectrum |Ni KA1/EQ20
Zn 30 0.07%|Fit spectrum |Zn KA1/EQ20
Cu 29 0.06%|Fit spectrum [Cu KA1/EQ20
Te 52 0.06%|Fit spectrum |Te KA1/EQ40
Sh 51 0.06%|Fit spectrum |Sh KA1/EQ40
Rb 37 0.05%|Fit spectrum |Rb KA1/EQ20
Bi 83 0.04%|Fit spectrum |Bi LA1/EQ20
Cd 48 0.04%|Fit spectrum |Cd KA1/EQ40
Ga 31 0.04%|Fit spectrum |Ga KA1/EQ20|
Br 35 0.03%|Fit spectrum |Br KA1/EQ20
Y 39 0.03%|Fit spectrum |Y KA1/EQ40
Se 34 0.03%|Fit spectrum |Se KA1/EQ20
Pb a2 0.03%|Fit spectrum |Pb LA1/EQZ20
Nb 41 0.03%|Fit spectrum [Nb KA1/EQ20
Ge 32 0.02%|Fit spectrum |Ge KA1/EQ20
As 33 0.02%|Fit spectrum |As KA1/EQ20
Mo 42 0.02%|Fit spectrum |Mo KA1/EQ40
W 74 0.02%|Fit spectrum (W LA1/EQ20

nilai R/R0 69.7>30. Data lebih valid jika <30
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Lampiran 4.7 Hasil Analisa XRD Zeolit Rasio Molar Si/Al (1)=1,19

Main Graphics, Analyze View: (Bookmark 2)

y Voy vy yYyyy vy yyy VV\( YYT VoVyvyyYy vy oy YWy vy v vy
|

Counts |

|
ZeolitSi; Al 1; 1

800 —

600

400 —

200

o LD

| | |
20 30 40 50

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Peak List: (Bookmark 3)
Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]

7.2988 804.92 0.1673 12.11199 82.38
10.2858 556.00 0.1673 8.60039 56.90
12.5400 433.95 0.1004 7.05895 44.41
14.0088 34.37 0.2007 6.32197 3.52
16.2466 234.38 0.1338 5.45589 23.99
17.7420 27.25 0.2007 4.99925 2.79
20.5338 100.48 0.1338 4.32542 10.28
21.7695 500.62 0.1171 4.08262 51.24
22.8799 40.35 0.2007 3.88694 4.13
24.1084 752.94 0.1840 3.69158 77.06
26.2094 274.65 0.1338 3.40022 28.11
27.2293 738.71 0.1673 3.27514 75.60
29.2207 48.27 0.4015 3.05631 4.94
30.0398 977.10 0.2342 2.97482 100.00

30.9011 184.40 0.2342 2.89383 18.87
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Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]
32.6003 193.16 0.2676 2.74678 19.77
33.4162 86.66 0.2342 2.68156 8.87
34.2786 627.80 0.1506 2.61604 64.25
35.8639 76.71 0.2007 2.50396 7.85
36.5411 84.31 0.2007 2.45910 8.63
38.0206 47.79 0.2676 2.36674 4.89
40.2396 49.19 0.1673 2.24120 5.03
41.6094 138.24 0.3011 2.17053 14.15
42.2380 86.99 0.2007 2.13967 8.90
42.9337 88.59 0.1673 2.10660 9.07
43.5361 74.63 0.1673 2.07884 7.64
44.2218 162.79 0.1004 2.04818 16.66
44.8649 23.34 0.2007 2.02031 2.39
47.3577 113.16 0.2007 1.91962 11.58
48.0057 69.38 0.2342 1.89521 7.10
49.7229 57.59 0.1673 1.83371 5.89
52.0972 29.90 0.2342 1.75559 3.06
52.6628 234.31 0.0836 1.73806 23.98
53.2242 33.57 0.2007 1.72104 3.44
54.3227 112.93 0.2007 1.68881 11.56
54,9197 33.54 0.2007 1.67185 3.43
56.4886 54.88 0.2007 1.62909 5.62
57.6050 91.50 0.2676 1.60014 9.36
58.6780 81.10 0.2342 1.57342 8.30
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Lampiran 4.8 Hasil Analisa XRD Zeolit Rasio Molar Si/Al (1,1) = 1,24

Main Graphics, Analyze View: (Bookmark 2)
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Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Peak List: (Bookmark 3)
Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]

7.2385 928.00 0.1840 12.21269 71.78
10.2312 760.41 0.1506 8.64615 58.82
12.5214 502.51 0.1506 7.06938 38.87
14.0275 25.58 0.1673 6.31361 1.98
16.1788 360.45 0.1673 5.47861 27.88
17.7106 37.94 0.1004 5.00804 2.94
20.4888 131.82 0.1171 4.33483 10.20
21.7082 668.88 0.1338 4.09401 51.74
22.9010 52.09 0.1338 3.88340 4.03
24.0220 1147.51 0.1506 3.70465 88.77
26.1550 366.51 0.1338 3.40718 28.35
27.1536 1007.63 0.1840 3.28410 77.94

29.1318 43.57 0.2676 3.06544 3.37
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Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]
29.9635 1292.75 0.1338 2.98222 100.00
30.8626 206.26 0.1673 2.89736 15.96
32.5491 242.47 0.1506 2.75098 18.76
33.3871 109.22 0.1673 2.68383 8.45
34.1854 834.46 0.1338 2.62296 64.55
35.7730 123.95 0.0502 2.51011 9.59
36.5057 118.03 0.0669 2.46140 9.13
38.0145 68.63 0.1338 2.36711 5.31
40.1310 68.18 0.2007 2.24701 5.27
41.5125 171.77 0.1004 2.17537 13.29
42.1709 95.93 0.1673 2.14292 7.42
42.8496 89.56 0.1338 2.11054 6.93
43.5251 90.38 0.1338 2.07934 6.99
44,1754 200.74 0.1673 2.05023 15.53
44.8445 32.92 0.1673 2.02118 2.55
47.3141 133.61 0.1004 1.92128 10.34
47.8904 96.04 0.0669 1.89950 7.43
49.1471 20.16 0.2676 1.85383 1.56
49.6893 50.82 0.1673 1.83487 3.93
52.0332 37.30 0.1338 1.75760 2.89
52.5876 261.57 0.1004 1.74037 20.23
53.1689 58.41 0.1338 1.72270 4.52
54.2555 137.95 0.1004 1.69074 10.67
54.8485 30.21 0.1338 1.67386 2.34
56.4253 65.10 0.1673 1.63076 5.04
57.5127 116.75 0.1004 1.60249 9.03
58.5454 103.31 0.1171 1.57666 7.99
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Lampiran 4.9 Hasil Analisa XRD Zeolit Rasio Molar Si/Al (1,2) = 1,27

Main Graphics, Analyze View: (Bookmark 2)
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Peak List: (Bookmark 3)
Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]

7.2394 552.09 0.1673 12.21119 61.80
10.2118 500.25 0.0836 8.66250 55.99
12.5153 333.05 0.1338 7.07282 37.28
13.9678 110.44 0.1673 6.34046 12.36
16.1156 305.04 0.0836 5.49995 34.14
17.5711 10.80 0.4015 5.04749 1.21
20.4489 98.36 0.0669 4.34319 11.01
21.6716 476.19 0.1506 4.10084 53.30
22.8791 24.92 0.2007 3.88707 2.79
24.0084 778.93 0.1171 3.70672 87.19
26.1885 188.73 0.0836 3.40289 21.12
27.1332 749.18 0.1171 3.28652 83.86
29.9505 893.40 0.1338 2.98349 100.00

30.8495 177.17 0.1004 2.89856 19.83
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Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]
31.6136 48.01 0.3346 2.83022 5.37
32.5813 185.75 0.0502 2.74834 20.79
33.4167 85.73 0.1338 2.68152 9.60
34.2010 620.61 0.1338 2.62180 69.47
34.6365 87.28 0.1338 2.58983 9.77
35.7546 67.13 0.1338 2.51136 7.51
36.5648 69.68 0.1673 2.45755 7.80
38.0222 48.90 0.1338 2.36665 5.47
40.1910 52.87 0.1338 2.24380 5.92
41.5272 115.00 0.1673 2.17464 12.87
42.2079 85.11 0.1171 2.14113 9.53
42.8670 119.66 0.1004 2.10972 13.39
43.5031 59.87 0.1338 2.08034 6.70
44.1659 146.72 0.1004 2.05065 16.42
44.8717 20.23 0.2007 2.02002 2.26
47.2997 103.95 0.1673 1.92183 11.64
47.9543 62.32 0.1338 1.89712 6.98
49.6878 41.38 0.2007 1.83492 4.63
52.0186 54.34 0.2342 1.75806 6.08
52.5954 205.37 0.1338 1.74013 22.99
53.1672 29.56 0.2007 1.72275 3.31
54.2913 120.10 0.0669 1.68971 13.44
54.9021 19.74 0.2676 1.67235 2.21
56.4504 57.62 0.1338 1.63010 6.45
57.5486 105.89 0.1004 1.60158 11.85
58.1889 26.73 0.2007 1.58547 2.99
58.6385 78.45 0.1338 1.57438 8.78
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Lampiran 4.10 Hasil Analisa XRD Zeolit Rasio Molar Si/Al (1,3) = 1,35

Main Graphics, Analyze View: (Bookmark 2)
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Peak List: (Bookmark 3)
Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]

7.2324 341.86 0.0836 12.22304 60.67
10.1194 261.42 0.0669 8.74139 46.40
12.3987 178.84 0.0836 7.13912 31.74
13.9267 146.02 0.1673 6.35905 25.91
16.0607 152.34 0.1673 5.51860 27.04
17.7328 12.92 0.4015 5.00183 2.29
20.3706 53.76 0.1673 4.35971 9.54
21.5717 255.64 0.0836 4.11961 45.37
23.9001 412.65 0.1171 3.72327 73.23
24.2038 339.49 0.1338 3.67724 60.25
26.0334 156.08 0.0836 3.42282 27.70
27.0283 393.42 0.0836 3.29903 69.82
28.2502 27.66 0.4015 3.15907 4.91

29.8514 512.58 0.0816 2.99068 90.97



http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]
29.9412 563.46 0.0502 2.98439 100.00
30.7628 97.87 0.1673 2.90653 17.37
31.5664 78.14 0.2007 2.83434 13.87
32.4886 117.72 0.1673 2.75597 20.89
33.3622 66.99 0.1673 2.68577 11.89
34.0946 360.42 0.1020 2.62756 63.96
34.1760 383.88 0.0836 2.62366 68.13
34.6421 125.60 0.1338 2.58942 22.29
35.6637 50.48 0.1338 2.51755 8.96
36.4802 46.19 0.1673 2.46306 8.20
37.4455 25.27 0.2007 2.40176 4.48
37.9722 29.25 0.2007 2.36964 5.19
40.1269 24.36 0.2007 2.24723 4.32
41.4297 70.94 0.2007 2.17953 12.59
42.1780 46.60 0.1673 2.14258 8.27
42.8078 104.39 0.3011 2.11250 18.53
43.5101 29.78 0.2007 2.08002 5.29
44.1094 87.46 0.1004 2.05314 15.52
47.2324 53.17 0.1004 1.92442 9.44
47.8288 34.90 0.2342 1.90181 6.19
49.7363 34.79 0.2007 1.83324 6.17
51.9525 47.83 0.2007 1.76014 8.49
52.5269 125.48 0.0836 1.74223 22.27
54.2039 72.10 0.0612 1.69083 12.80
56.4903 23.05 0.2676 1.62904 4.09
57.4616 52.45 0.1004 1.60380 9.31
58.2588 27.94 0.3346 1.58374 4.96
58.6724 35.48 0.2342 1.57356 6.30
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Lampiran 4.11 Hasil Analisa XRF Zeolit Rasio Molar Si/Al =1

75

Formula Z Concentration |Status Line 1

Sio2 14 35.64%|Fit spectrum |Si KA1/EQ20

Al203 13 25.41%|Fit spectrum |Al KA1/EQ20

Na20 11 25.23%|Fit spectrum |Na KA1/EQ20
MgO 12 6.86%|Fit spectrum |Mg KA1/EQ20
P205 15 2.25%|Fit spectrum |P KA1/EQ20

S0O3 16 1.48%|Fit spectrum |S KA1/EQ20

Cl 17 1.20%| Fit spectrum |Cl KA1/EQ20

K20 19 0.94%|Fit spectrum K KA1/EQ20

Ca0 20 0.58%|Fit spectrum |Ca KA1/EQ20
La203 57 0.09%|Fit spectrum |La KA1/EQ50

Zn0 30 0.07%|Fit spectrum |Zn KA1/EQ20

Fe203 26 0.07%|Fit spectrum |Fe KA1/EQ20
Nd203 60 0.03%|Fit spectrum |Nd LA1/EQ20

V205 23 0.02%|Fit spectrum |V KA1/EQ20

Cr203 24 0.02%|Fit spectrum |Cr KA1/EQ20

MnO 25 0.01%|Fit spectrum |Mn KA1/EQ20
Formula Z Concentration |Status Line 1

O 8 42.75%|Chem. bindings

Na 11 18.72%|Fit spectrum |Na KA1/EQ20
Si 14 16.66%|Fit spectrum |Si KA1/EQ20

Al 13 13.45%|Fit spectrum |Al KA1/EQ20

Mg 12 4.14%|Fit spectrum |Mg KA1/EQ20
Cl 17 1.20%|Fit spectrum |CI KA1/EQ20

P 15 0.98%|Fit spectrum [P KA1/EQ20

K 19 0.78%|Fit spectrum K KA1/EQ20

S 16 0.59%|Fit spectrum |[S KA1/EQ20

Ca 20 0.42%|Fit spectrum |[Ca KA1/EQ20
La 57 0.08%|Fit spectrum [La KA1/EQ50
Zn 30 0.06%|Fit spectrum [Zn KA1/EQ20
Fe 26 0.05%|Fit spectrum (Fe KA1/EQ20
Nd 60 0.03%|Fit spectrum |Nd LA1/EQ20
Cr 24 0.01%|Fit spectrum [Cr KA1/EQ20
\% 23 0.01%|Fit spectrum [V KA1/EQ20
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Lampiran 4.12 Hasil Analisa XRF Zeolit Rasio Molar Si/Al = 1,1

Formula Z Concentration |Status Line 1

Si02 14 38.13%|Fit spectrum |Si KA1/EQ20
Al203 13 26.03%|Fit spectrum |Al KA1/EQ20
Na20 11 24.35%|Fit spectrum |Na KA1/EQ20
MgO 12 4.50%|Fit spectrum |Mg KA1/EQ20Q
P205 15 2.21%|Fit spectrum |P KA1/EQ20
S0O3 16 1.63%|Fit spectrum |S KA1/EQ20
Cl 17 1.45%|Fit spectrum |Cl KA1/EQ20
K20 19 0.98%|Fit spectrum |K KA1/EQ20
Ca0 20 0.52%|Fit spectrum |(Ca KA1/EQ20
Fe203 26 0.06%|Fit spectrum |Fe KA1/EQ20
Zn0O 30 0.04%|Fit spectrum [Zn KA1/EQ20
V205 23 0.03%|Fit spectrum |V KA1/EQ20
Cr203 24 0.02%|Fit spectrum |Cr KA1/EQ20
MnO 25 0.01%|Fit spectrum (Mn KA1/EQ20
SnO2 50 0.01%|Fit spectrum [Sn KA1/EQ40
Formula Z Concentration |Status Line 1

O 8 43.22%|Chem. bindings

Na 11 18.06%|Fit spectrum |Na KA1/EQ20
Si 14 17.82%|Fit spectrum |Si KA1/EQ20
Al 13 13.77%|Fit spectrum |Al KA1/EQ20
Mg 12 2.71%|Fit spectrum |Mg KA1/EQ20
Cl 17 1.45%|Fit spectrum |Cl KA1/EQ20
P 15 0.97%|Fit spectrum |P KA1/EQ20
K 19 0.82%|Fit spectrum K KA1/EQ20
S 16 0.65%|Fit spectrum |S KA1/EQ20
Ca 20 0.37%|Fit spectrum |Ca KA1/EQ20
Fe 26 0.04%|Fit spectrum |Fe KA1/EQ20
Zn 30 0.03%|Fit spectrum |Zn KA1/EQ20
\ 23 0.02%|Fit spectrum |V KA1/EQ20
Cr 24 0.01%|Fit spectrum |Cr KA1/EQ20
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7

Lampiran 4.13 Hasil Analisa XRF Zeolit Rasio Molar Si/Al = 1,2

Formula Z Concentration |Status Line 1

Si0o2 14 39.90%|Fit spectrum |Si KA1/EQ20

Al203 13 26.65%|Fit spectrum |Al KA1/EQ20

Na20 11 21.89%|Fit spectrum |Na KA1/EQ20
MgO 12 3.91%|Fit spectrum |Mg KA1/EQ20
P205 15 2.08%|Fit spectrum |P KA1/EQ20

SO3 16 1.51%|Fit spectrum [S KA1/EQ20

Cl 17 1.41%|Fit spectrum |Cl KA1/EQ20

Ca0 20 1.14%|Fit spectrum |Ca KA1/EQ20
K20 19 0.99%|Fit spectrum |K KA1/EQ20

Zn0 30 0.25%|Fit spectrum |Zn KA1/EQ20
Fe203 26 0.10%|Fit spectrum |Fe KA1/EQ20
V205 23 0.03%|Fit spectrum |V KA1/EQ20

Nd203 60 0.03%|Fit spectrum [Nd LA1/EQ20
MnO 25 0.02%|Fit spectrum |Mn KA1/EQ20
Cr203 24 0.02%|Fit spectrum |Cr KA1/EQ20
Formula A Concentration |Status Line 1

0 8 43.69%|Chem. bindings

Si 14 18.65%|Fit spectrum |Si KA1/EQ20

Na 11 16.24%|Fit spectrum [Na KA1/EQ20
Al 13 14.11%|Fit spectrum |Al KA1/EQ20

Mg 12 2.36%|Fit spectrum |Mg KA1/EQ20
Cl 17 1.41%|Fit spectrum |Cl KA1/EQ20

F 15 0.91%|Fit spectrum |P KA1/EQ20

K 19 0.83%|Fit spectrum |K KA1/EQ20

Ca 20 0.82%|Fit spectrum |Ca KA1/EQ20
S 16 0.61%|Fit spectrum |S KA1/EQ20

Zn 30 0.20%|Fit spectrum |Zn KA1/EQ20

Fe 26 0.07%|Fit spectrum |Fe KA1/EQ20
Nd 60 0.03%|Fit spectrum [Nd LA1/EQ20

vV 23 0.02%|Fit spectrum |V KA1/EQ20

Mn 25 0.02%|Fit spectrum |Mn KA1/EQ20
Cr 24 0.01%|Fit spectrum |Cr KA1/EQ20
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Lampiran 4.14 Hasil Analisa XRF Zeolit Rasio Molar Si/Al = 1,3

Formula Z Concentration |Status Line 1

Sio2 14 44 24%|Fit spectrum |Si KA1/EQ20

Al203 13 27.89%|Fit spectrum |Al KA1/EQ20

Na20 11 16.94%|Fit spectrum |[Na KA1/EQ20
MgO 12 2.97%I|Fit spectrum |Mg KA1/EQ20
P205 15 2.06%|Fit spectrum |P KA1/EQ20

S0O3 16 1.50%|Fit spectrum |S KA1/EQ20

Cl 17 1.45%|Fit spectrum |Cl KA1/EQZ20

Calo 20 1.28%|Fit spectrum |Ca KA1/EQ20
K20 19 1.07%|Fit spectrum |K KA1/EQ20

Zn0O 30 0.23%|Fit spectrum |Zn KA1/EQ20
Fe203 26 0.12%|Fit spectrum |Fe KA1/EQ20
La203 =T 0.11%l|Fit spectrum |La KA1/EQS50
V205 23 0.02%|Fit spectrum |V KA1/EQ20

Nd203 60 0.02%|Fit spectrum |Nd LA1/EQ20
MnO 25 0.02%|Fit spectrum (Mn KA1/EQ20
SrO 38 0.01%|Fit spectrum |Sr KA1/EQ20

Cr203 24 0.01%|Fit spectrum |Cr KA1/EQ20

Formula z Concentration |Status Line 1

O 8 44.98%|Chem. bindings

Si 14 20.68%|Fit spectrum |Si KA1/EQ20

Al 13 14.76%|Fit spectrum |Al KA1/EQ20

Na 11 12.57%|Fit spectrum |Na KA1/EQ20
Mg 12 1.79%|Fit spectrum |Mg KA1/EQ2(
Cl 17 1.45%|Fit spectrum |Cl KA1/EQ20

Ca 20 0.91%|Fit spectrum |Ca KA1/EQ20
P 15 0.90%|Fit spectrum |P KA1/EQ20

K 19 0.89%|Fit spectrum |K KA1/EQ20

S 16 0.60%|Fit spectrum |S KA1/EQ20

zn 30 0.19%|Fit spectrum |Zn KA1/EQ20
La 57 0.10%|Fit spectrum |La KA1/EQ50
Fe 26 0.08%|Fit spectrum |Fe KA1/EQ20
Nd 60 0.02%|Fit spectrum |Nd LA1/EQ20
Mn 25 0.02%|Fit spectrum [Mn KA1/EQ20
\% 23 0.01%|Fit spectrum |V KA1/EQ20

Sr 38 0.01%|Fit spectrum |Sr KA1/EQ20
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