UJI DAYA SERAP ZEOLIT ALAM TERAKTIVASI TERHADAP
ION AMONIUM

SKRIPSI

Diajukan untuk memenuhi salah satu syarat mencapai
gelar Sarjana Sains (S.Si) Program Studi Ilmu Kimia
Pada Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam
Universitas Islam Indonesia
Jogjakarta

0
r
>
[

UNIVERSITA&
VISIANOANY

-

¥

)
b

~—
@
'

L]
=

Disusun oleh :

CHUSNUL CHOTIMAH
No Mhs : 99 612 014

JURUSAN ILMU KIMIA
FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM

UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA
JOGJAKARTA
2004



UJI DAYA SERAP ZEOLIT ALAM TERAKTIVASI TERHADAP
ION AMONIUM

Oleh :
CHUSNUL CHOTIMAH
No Mhs : 99 612 014

Telah dipertahankan dihadapan panitia penguji
Skripsi Jurusan [Imu Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam
Universitas Islam Indonesia

Tanggal 23 April 2004

1. Drs. Allwar, M.S¢ (\\l ...... T~
r

2. Tatang Shabur Julianto, S.Si

3. Dr. H. lip Izul Falah

4. Is Fatimah, M.Si

i



PERSEMBAHAN

“Jika mereRa ingin damai, terimalah tawaran merekg dan
tawakallah kepada Allah. Dia Maha mendengar lagi Maha mengetahui

(Qs. Al-Anfaal 61)

“@elajarilah Ifmu.

‘®arang siapa yang mempelajarinya Rarena Allak, itu tagwa.

“Menuntutnya, itu ibadah.

“Mengulang-ulangnya, itu tasbih.

“Membahasnya itu, jihad.

“Mengajarkannya orang yang tidak taku, itu sedekah.

“Memberikannya kepada ahlinya, itu mendeRatkan diri kepada Tuhan.
(Abusy syaikf Tbnu 3Hi6ban dan Tnu A6HL Barv, 1Tya ALGhozakh, 1986)

Kupersembahkan skripsi ini

Kepada Sang Rabbul 1zzati Allah SWT

Kepada Bapak dan 16uky, yang tiada henti-fientinya mendo’'akan anakmu
Kakak, ponakan dan keluarga besarku

Sahabat-sahabatRy, terimakasih atas semangat dan do’anya

Teman-teman di “Kost Hijau" dan “PondoR Putri Melati®

Keluarga besar Kimia angRatan “99 terimaRasik atas Rebersamaannya selama ini

i



KATA PENGANTAR

Assalamu’alaikum warohmatullahi wabarokatuh

Puji dan syukur kita panjatkan kehadirat Allah SWT yang telah melimpahkan
rahmat, hidayah, dan inayah-Nya kepada kita semua. Dia-lah Allah yang Maha
pengasih lagi Maha penyayang dan atas kehendak-Nya lah skripsi yang berjudul “Uji
Daya Serap Zeolit Alam Teraktivasi Terhadap lon Amonium” dapat terselesaikan.
Sholawat dan salam senatiasa tercurah kepada Rosulullah SAW, keluarga, sahabat,
dan umatnya.

Skripsi ini diajukan sebagai salah satu syarat untuk mendapatkan gelar
Sarjana Sains di Jurusan Ilmu Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan
Alam Universitas Islam Indonesia, dengan judul Uji Daya Serap Zeolit Alam
Teraktivasi Terhadap lon Amonium.

Pada kesempatan ini juga penulis mengucapkan banyak terimakasih kepada :

[Ty

Jaka Nugraha, M.Si, selaku Dekan Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan

Alam Universitas Islam Indonesia Jogjakarta.

2. Riyanto, M.Si, selaku Ketua Jurusan Ilmu Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu
Pengetahuan Alam Universitas Islam Indonesia Jogjakarta.

3. Dr. lip Izul Falah, selaku Dosen Pembimbing I yang telah banyak meluangkan
waktu, tenaga, pikiran, dan dukungannya sampai penyusunan skripsi ini selesai.

4. Is Fatimah, M.Si, selaku Dosen Pembimbing Il yang telah banyak meluangkan

waktu, tenaga, pikiran, dan dukunganya ampai penyusunan skripsi ini selesai.

v




5. Komunitas Laboratorium IImu Kimia yang telah banyak membantu selama
pelaksanaan penelitian.
6. Seluruh Dosen Jurusan Ilmu Kimia Fakultas Matematika dan Ilmi Pengetahuan
Alam Universitas Islam Indonesia.
Dan semua pihak yang telah banyak membantu selama penelitian dan penyusunan
skripsi ini.
Skripsi ini masih jauh dari sempurna, oleh karena itu kritik dan saran sangat
penyusun harapkan agar dapat dijadikan sebagai kajian untuk penelitian selanjutnya

sehingga penelitian ini dapat bermanfaat.

Jogjakarta, Januari 2004

Penyusun




DAFTAR ISI

HALAMANIJUDUL.............
HALAMAN PENGESAHAN ... ...
HALAMAN PERSEMBAHAN ... ... e
DAFTARTABEL.......................
BABT PENDAHULUAN. .. ...,
1.1 Latar Belakang......................... ... . i
1.2 Perumusan Masalah...................
1.3 Tujuan Penelitian... ... ... ... ... ... i il i
1.4 Manfaat Penelitian..................... .. ... ... .. ...
BAB Il TINJAUAN PUSTAKA............................
2.1 Kerangka Struktur Zeolit....................... .. ... ...
22 Aktivasi Zeolit... ...

BAB I DASAR TEORI... ...

Vi

m

AV

vi

IX

X1

X1

14



3.0 Stfat —sifat Zeolit... ...

3.1.1 Adsorpsi......................

312 Penukarlon.............o
233 Katalis................o
3.2 Zeolit sebagai Penukar on...................................................
3.3 Adsorpsi Zeolit... ... i e e
3.3.1 Adsorpsikimia......................ooo
3.3.2 Adsorpsi fisika... ...
3.4 Adsorpsi Isoterm Langmuir.............................. ... ...
3.5 Aktivasi Zeolit ...... ..o e
3.5.1 Aktivasi fisik........ooo.
352 Aktivasikimia..................
3.6 Spektrofotometer UV-Vis... ................. .. ... ..o
3.6.1 Analisa Kuantitatif... ..................... ... ... ...

3.6.2. Instrumen spektrofotometer UV-Vis.............cocoooiiiii .

3.7 HipotesiS.......coooooe ol il

BAB IV METODOLOGI PENELITIAN... ... ... ..

4.1 Alatdan Bahan... ... .. ... ... .

4.1.1 Alat... ...

412 Bahan................. ... ... .

42 CaraKerja... ...

vii

14

.14

15

15

16

17

18

18

19

20

.21

21

23

24

25

.27

.29

29

29

.29

30



4.2.1

422

423

424

4.2.5

4.2.6

427

4238

BAB V HASIL DAN PEMBAHASAN. .. ...,
5.1 Aktivasi Zeolit. .. ...... oo
5.2 Penentuan Panjang Gelombang Kompleks Nessler........................
5.3 Penentuan Waktu Kestabilan Kompleks Nessler...........................
5.4 Pembuatan Kurva Baku...................................
5.5 Pengukuran Keasaman...... ...................... ... ...
5.6 Kinetika Pertukaran Kation NH, .. oo oo
5.7 Adsorpsi Isoterm Langmuir........................coo oo
6.1 Kesimpulan ..................
6.2 Saran....

DAFTAR PUSTAKA

LAMPIRAN

Persiapan Sampel Zeolit...........................................
Aktivasi Zeolit.....................o
Pengukuran Panjang Gelombang Kompleks Nessler..........
Penentuan Kestabilan Kompleks Nessler........................
Pembuatan Kurva Baku..................... ...
Pengukuran Keasaman...... .......................................
Kinetika Pertukaran Kation................................ ... ...

Adsorpsi Isoterm Langmuir.......................................

Vil

.30

.30

.30

31

.31

31

32

32

.34

34

35

.36

37

39

40

43

46

46

.46



Tabel 1.

Tabel 2.

Tabel 3.

Tabel 4.

Tabel 5.

Tabel 6.

DAFTAR TABEL

Data penelitian Yurianto (2001)................. ... ...
Data luas permukaan dan keasaman Tawa (2001)..............................
Data Luas permukaan dan keasaman Krisdwianti (1998).....................
Data keasaman Khairinal (2000)........................................
Data keasaman dan daya adsorp Fatimah (1997)...............................

Data nilai keasaman... ... ...

1X

10

12

13

.39



DAFTAR GAMBAR

Gambar 1. Struktur kerangka zeolit... ...
Gambar 2. Instrumen spektrofotometer UV-Vis...................
Gambar 3. Panjang gelombang kompleks Nessler.......................on
Gambar 4. Waktu kestabilan kompleks Nessler... .................cco
Gambar 5. Kurva baku larutan srandar NHUNOz. ...
Gambar 6. Kinetika pertukaran kation zeolitalam...................................
Gambar 7. Kinetika pertukaran kation Z-1........................ L
Gambar 8. Kinetika pertukaran kation Z-3...................o

Gambar 9. Adsorpsi isoterm Langmuir Z-a, Z-1,dan Z-3...............................

27

36

.37

38

40

41

42

43




UJI DAYA SERAP ZEOLIT ALAM TERAKTIVASI TERHADAP
ION AMONIUM

INTISARI

Chusnul Chotimah
No Mhs : 99 612 014

Telah dilakukan uji daya serap zeolit alam teraktivasi terhadap ion amonium.
Sebagai sampel digunakan 3 macam zeolit, yaitu zeolit alam (Z-a), zeolit yang
diaktivasi menggunakan NaOH 1,0 M (Z-1) dan zeolit yang diaktivasi menggunakan
NaOH 3,0 M (Z-3). Sampel diaduk bersama dengan larutan amonium dengan
kecepatan pengadukan 200 rpm. Banyaknya ion amonium yang tersisa dideteksi
dengan spektrofotometer UV-Vis.

Uji daya serap dari masing-,asing zeolit menunjukkan bahwa Z-1 mempunyai
kapasitas adsorpsi lebih besar bila dibandingkan dengan zeolit alam dan Z-3. Urut-
urutan kapasitas adsorpsi dari masing-masing sampel zeolit adalah sebagai berikut :
Z-1>7-3>7-a.

Kata kunci : zeolit, adsorpsi, daya serap
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ADSORPTION ABILITY TEST OF ACTIVATED ZEOLITE TO AMONIUM

By:
Chusnul Chotimah

ABSTRACT

Adsorption ability of activated natural zeolite to ammonium has been tested..
Three kind of zeolite samples used were natural zeolite (Z-a), activated zeolite using
1 M of NaOH (Z-1) and activated zeolite using 3 M NaOH (Z-3). The sample stirred
with ammonium solution at the rotation rate 200 rpm. Ammonium concentration left
in the filtrate solution was analyzed by UV-Vis Spectrophotometry method.

Result of the test showed that Z-1 had higher adsorption capacity compare to
Z-a and Z-3. The adsorption capacity of the samples were : Z-1>2-3>Z-a

Key word : adsorption, batch, UV-Vis spectrophotometre
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BABI

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Zeolit memainkan peranan yang sangat penting dalam berbagai proses kimia,
misalnya sebagai katalis pada proses kilang minyak, sebagai penyerap pada proses
penjernihan air minum, sebagai penukar ion, dan masih banyak lagi penerapan
pemakaian zeolit pada bidang-bidang kimia lainnya yang lebih luas (Khairinal, 2000),
dalam bidang tata lingkungan zeolit dapat dimanfaatkan sebagai adsorben limbah cair
dan gas.

Pada umumnya zeolit yang ditambang langsung dari alam banyak memiliki
kekurangan-kekurangan, hal ini disebabkan zeolit alam masih mengandung pengotor-
pengotor organik dan anorganik, dan juga struktur kerangka alumina-silikanya masih
tidak teratur.  Untuk mengatasi kekurangan-kekurangan tersebut dan untuk
meningkatkan kualitas zeolit alam sebagai katalis, penyerap, dan penukar ion maka
harus dilakukan aktivasi dan modifikasi terhadap zeolit alam.  Aktivasi dan
modifikasi zeolit yang dilakukan terhadap zeolit alam ini akan meningkatkan daya
adsorp dari zeolit dalam menyerap ion, ada beberapa cara agar penggunaan zeolit
alam sebagai adsorben optimal, diantaranya melalui proses pengolahan, aktivasi baik

dengan penambahan asam, basa, pemanasan maupun pelapisan zeolit alam dengan



senyawa kimia tertentu. Pada penelitian yang dilakukan oleh Yurianto(2001), bahwa
aktivasi dengan menggunakan asam dapat menyebabkan pelebaran pori-pori yang
dapat meningkatkan daya serap dari zeolit dalam mengadsorpsi amoniak dalam
limbah industri pupuk urea. Tawa(2001) dalam penelitiannya menyatakan bahwa
perlakuan asam pada zeolit alam dapat juga meningkatkan daya serapnya dalam
menyerap tembaga (II) dan seng(I). Dari hal di atas terlihat ada faktor yang
mempengaruhi daya serap dari zeolit yaitu aktivasi dan modifikasi. Kenyataan yang
ada bahwa aktivasi tidak hanya dilakukan dengan asam tetapi juga dapat
menggunakan basa. Aktivasi menggunakan basa mempunyai kemampuan yang sama
dengan menggunakan asam yaitu dapat membersihkan permukaan zeolit, membuang
senyawa pengotornya dan mengatur kembali letak atom sehingga zeolit hasil aktivasi
mempunyai kemampuan untuk menukar kation, katalis, dan juga meningkatkan
kapasitas adsorpsinya. Hal ini dapat dilihat pada penelitian yang dilakukan Fatimah
(1997), dimana aktivasi menggunakan basa mampu meningkatkan keasaman dan
daya adsorp dari zeolit. Aktivasi pada penelitian Fatimah (1997) dilakukan dengan
merendam zeolit dalam larutan basa NaOH.  Oleh karena itu pada penelitian ini
dilakukan aktivasi dengan merefluks zeolit bersama larutan basa NaOH, diharapkan
dengan proses refluks daya serap zeolit meningkat. Penggunaan larutan NaOH ini
bertujuan untuk mengusir pengotor yang ada pada zeolit dan untuk

menghilangkankan kation-kation lain selain Na".



Untuk membuktikan hal tersebut, dalam penelitian ini dilakukan uji daya
serap pada perbedaan konsentrasi NaOH, dengan variasi konsentrasi NaOH 1 M dan
3 M. Variasi konsentrasi NaOH berpengaruh terhadap kapasitas adsorpsi dari zeolit,
konsentrasi NaOH yang semakin tinggi akan memperbesar luas permukaan zeolit
sehingga kemampuan adsorpsinya semakin meningkat, sebaliknya konsentrasi yang
semakin rendah mampu memperbesar luas permukaan tetapi tidak semaksimal
aktivasi yang menggunakan larutan NaOH dengan konsentrasi tinggi zeolit sehingga

menurunkan kapasitas adsorpsi dari zeolit.

1.2 Rumusan Masalah
Dari uraian dan latar belakang di atas dapat dirumuskan suatu masalah yaitu
apakah aktivasi zeolit dengan menggunakan basa dapat meningkatkan daya serapnya

terhadap ion amonium?

1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan penelitian ini adalah untuk mengetahui apakah konsentrasi NaOH

berpengaruh terhadap daya serap zeolit.

1.4 Manfaat Penelitian
Dari penelitian ini dapat dikembangkan penggunaan zeolit sebagai adsorben

dalam pengolahan limbah dengan optimasi yang maksimal.



BAB II

TINJAUAN PUSTAKA

Zeolit mulai dikenal sebagai bahan tambang baru diketahui sejak
ditemukannya zeolit oleh ahli mineralogi dari Swedia yang bernama A F Cronstedt
pada tahun 1756. Nama zeolit sendiri berasal dari bahasa Yunani, Zeo artinya
mendidih dan Lithos artinya batuan. Nama ini sesuai dengan sifat zeolit yang akan

mendidih bila dipanaskan.

2.1. Kerangka Struktur Zeolit

Zeolit merupakan kerangka aluminasilikat terhidrat yang berbentuk kristal
tiga dimensi yang tersusun atas unit-unit tetrahedral (SiO4)* dan (AlO;)” yang saling
berikatan melalui atom oksigen dalam bentuk ikatan Al — O — Si. struktur kerangka

zeolit seperti pada Gambar 1.

' /O\Si/O\Ar/O\Si/O\Ar/O\Si/O\Ar/O\
O Y

Gambar 1. Struktur Kerangka Zeolit



Struktur kerangka zeolit dalam Gambar 1 tampak bahwa kehadiran Al
menyebabkan adanya muatan negatif yang berlebih, disamping muatan negatif yang
diberikan oleh ion O dan Si. Kelebihan muatan negatif ini kemudian dinetralkan
dengan cara menyerap kation-kation seperti Na®, Ca®*, Mg®*, dan sebagainya.
Kation-kation ini terikat lemah pada kerangka struktur zeolit sehingga dapat tertukar
oleh kation lain dalam larutan, yang kemudian dikenal sebagai kation yang dapat
dipertukarkan.

Bangunan utama kerangka zeolit adalah tetrahedral dengan pusat yang
ditempati oleh atom silikon atau alumunium, dengan keempat atom oksigen berada
pada puncak-puncaknya. Rumus empiris zeolit adalah :

Mux {(ALLO3)x (SiOy)y}. zH,O
dimana :
Mux  =kation logam non-kerangka yang dapat dipertukarkan dengan logam valensi
n. kation itu berupa kation alkali dan alkali tanah.
{} = kerangka alﬁminosilikat
zH,O = air zeolit non-kerangka dan y>x
zeolit memiliki ukuran pori dan memiliki struktur berongga yang biasanya terisi oleh
air dan kation yang dapat dipertukarkan.

Potensi zeolit alam Indonesia sangat besar dan tersebar luas di banyak lokasi.

Apabila zeolit alam Indonesia ini diaktivasi dan dimodifikasi, akan memiliki kualitas

yang baik untuk digunakan sebagai katalis, penyerap dan penukar ion. Oleh karena



itu zeolit alam Indonesia sangat potensial untuk dikembangkan dan dimanfaatkan
sebagai salah satu barang tambang yang mempunyai nilai ekonomi tinggi.

Penelitian terhadap zeolit alam sebagai adsorben secara umum telah dilakukan
oleh Fatimah (1997), Yurianto (2001) dan Tawa (2001). Sedangkan penelitian
terhadap zeolit alam yang digunakan untuk mengadsorpsi ion NH,;'secara khusus
telah dilakukan oleh Suganal, dkk (1990) dan Sutaryo (1996). Suganal, dkk (1990)
telah melakukan penelitian tentang penggunaan zeolit sebagai penukar ion pada
pengolahan air buangan industri Monosodium Glutamat yang mengandung ion
amonium, dan penelitian ini bertujuan untuk menurunkan konsentrasi ion NH;". Dari
hasil penelitian menunjukkan bahwa zeolit dapat meredam polutan-polutan.
Sutaryo (1996) telah melakukan penelitian tentang zeolit alam sebagai penukar ion
amonium untuk pengolahan air limbah industri penyamakan kulit. Pada umumnya
zeolit yang ditambang langsung dari alam banyak memiliki kekurangan-kekurangan,
hal ini dikarenakan zeolit alam masih mengandung pengotor-pengotor organik dan
anorganik, dan juga struktur kerangka alumina-silikanya masih tidak teratur. Untuk
mengatasi kekurangan-kekurangan tersebut dan untuk meningkatkan kualitas zeolit
alam, sehingga zeolit alam akan meningkat kemampuannya baik dari segi katalis,
daya serap dan daya pertukaran ion, maka perlu dilakukan aktivasi dan modifikasi
zeolit alam. Aktivasi dan modifikasi terhadap zeolit dilakukan oleh beberapa peneliti
antara lain : Fatimah (1997), Krisdwianti (1998), Khairinal (2000), Tawa (2001) dan

Yurianto (2001).



2.2 Aktivasi Zeolit

Yurianto(2001) telah melakukan aktivasi asam untuk meningkatkan kapasitas
zeolit dalam mengadsorpsi amoniak pada industri pupuk urea. Proses aktivasi zeolit
dilakukan dengan mencuci zeolit alam menggunakan HCI, kemudian dibuat suspensi
dengan HCI pekat dengan variasi konsentrasi 3 M, 6 M, dan 9 M dan diaduk selama 4
Jam kemudian didiamkan selama 24 jam. Ketiga sampel hasil pencucian dengan HCIl
dan zeolit alam disuspensikan dengan NaCl 1 M dan diaduk selama 4 jam kemudian
didiamkan selama 24 jam. Padatan zeolit dipisahkan dari suspensi masing-masing.
Dari hasil penelitian menunjukkan bahwa zeolit hasil aktivasi dengan HCI
konsentrasi yang tinggi mempunyai kemampuan menukar ion NH; lebih baik bila
dibandingkan dengan zeolit hasil aktivasi menggunakan HCl dengan konsentrasi
yang rendah . Hal ini dikarenakan zeolit aktivasi dengan konsentrasi HCI yang lebih
tinggi mempunyai luas permukaan yang besar sehingga kemampuan adsorpsinya
semakin besar. Kemampuan zeolit dalam mengadsorpsi amoniak pada penelitian
yang dilakukan oleh Yurianto dapat dilihat pada Tabel 1, dengan konsentrasi NH;
dalam sampel air limbah sebesar 0,701 ppm sedangkan ambang batas konsentrasi
NH; dalam air limbah yang diijinkan untuk dibuang ke lingkungan sebesar 0,207
ppm. Dari Tabel 1 dapat dilihat bahwa konsentrasi NH; dalam air limbah yang telah
berada dibawah ambang batasnya air limbah setelah melewati Na-Z dalam waktu 90
dan 120 menit, sampel Na(H3)-Z dalam waktu 30 menit dan sampel Na(H6)-Z dan

Na(H9)-Z dalam waktu 10 menit. Dengan demikian dapat disarankan bahwa



penghilangan NH3 dalam air limbah pupuk urea dapat menggunakan zeolit dengan
waktu 90 menit dengan Na-Z, Na(H3)-Z dalam waktu 30 menit atau Na(H6)-Z dan
Na(H9)-Z dalam waktu 10 menit.

Tabel 1. Data jumlah amoniak yang tertinggal dalam sampel air limbah
setelah dikontakkan dengan sampel zeolit

Tipe Konsentrasi amoniak dalam larutan (ppm)
zeolit

10 20 30 40 60 90 120
menit | menit | menit | menit | menit | menit | menit
Z-a 0,591 0,65 0,488 0,51 0,61 0,461 | 0,541
Na-z 0,596 | 0,567 | 0,406 0,52 0,385 | 0,195 | 0,162
Na(H3)-z | 0,215 | 0,211 | 0,158 | 0,158 0,1 0,092 | 0,086
Na(H6)-z | 0,158 | 0,161 | 0,143 | 0,152 | 0,126 | 0,154 | 0,103
Na(H9)-z | 0,165 | 0,178 | 0,133 | 0,135 | 0,118 | 0,103 | 0,101

Tawa (2001) juga telah mempelajari pengaruh perlakuan asam terhadap sifat
adsorpsi tembaga(Il) dan seng(Il) pada zeolit alam. Penelitian dilakukan dengan cara
pengasaman zeolit alam menggunakan H,SO; dan HCl. Perlakuan asam pada
penelitian it dibedakan dengan dua cara yaitu perlakuan yang bertujuan untuk
menghilangkan pengotor organik, perlakuan ini dilakukan dengan menggunakan
reagen H,SO,; 6,0 M dan KMnO, 0,5 M selama 2 jam pada temperatur 80 °C
sambil diaduk perlahan-lahan. Sampel kemudian dicuci berulang-ulang sampai pH
netral. Hasil yang didapat kemudian dikeringkan dalam oven dengan temperatur 80
°C selama 12 jam, aktivasi yang sama dilakukan terhadap sampel zeolit yang lain
dengan variasi waktu perendaman 4 jam pada temperatur 80 °C dan semalam pada

temperatur kamar. Sedangkan perlakuan yang bertujuan untuk menghilangkan



pengotor organik dilanjutkan dengan dealuminasi proses aktivasi dilakukan dengan
memperlakukan zeolit seperti perlakuan untuk menghilangkan pengotor organik
kemudian zeolit ini direndam kembali dengan H,SO, 6,0 M selam 5 jam pada
temperatur 80 °C sambil diaduk kemudian dicuci berulang-ulang sampai pH netral.
Produk yang dihasilkan direndam dengan HCI 6,0 M selama 3 jam pada temperatur
80 °C sambil diaduk perlahan-lahan, lalu dicuci dan dikeringkan pada temperatur
80 °C selama 4 jam. Proses yang lain yaitu mencuci dan memperlakukan zeolit
dengan cara yang sama untuk menghilangkan pengotor organik yang kemudian
dilanjutkan proses pengeringan pada temperatur 100 °C selama 12 jam. Dari hasil
penelitian menunjukkan bahwa semakin lama perlakuan pengasaman menyebabkan
semakin banyak pengotor yang dilepaskan dari kerangka zeolit, rasio Si/Al adsorben
Z-2 lebih besar dari adsorben Z-1 karena pada perlakuan Z-2 melibatkan dealuminasi
dan penghilangan oksida-oksida logam oleh HCl. Semakin banyak alumunium yang
dihilangkan dari kerangka zeolit, maka rasio Si/Al semakin tinggi. Kenaikan rasio
Si/Al menggambarkan keasaman. Hal ini menyebabkan luas permukaan zeolit
bertambah luas karena pengotor yang menutupi pori / rongga zeolit sudah hilang dari
permukaan zeolit dan keasaman zeolit meningkat. Data keasaman zeolit pada
penelitian yang dilakukan oleh Tawa ditunjukkan pada Tabel 2.

Krisdwianti (1998) telah melakukan perlakuan asam terhadap zeolit untuk
meningkatkan luas permukaan dan keasaman zeolit. proses aktivasi dilakukan

dengan merendam zeolit dalam larutan HF 1 % selama 10 menit, kemudian disaring
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dan dicuci dengan akuades sampai pH=7 setelah itu dikeringkan dalam oven selama 3
jam pada suhu 130 °C. Kemudian zeolit direfluks dalam larutan HCI 8 M pada suhu
80°C selama 4 jam, sampel dicuci dengan air sampai netral kemudian dikeringkan
dalam oven pada suhu 110 °C dan dilanjutkan dengan perendaman dalam larutan
NH,NO; 1 M sambil diaduk selama 4 jam, sesudah itu dicuci dan dikeringkan dalam
oven pada suhu 130 °C, kemudian dilakukan proses kalsinasi pada zeolit dengan
temperatur 500 °C selama 5 jam. Dari hasil penelitiannya menunjukkan bahwa zeolit
alam mempunyai nilai keasaman yang lebih kecil bila dibandingkan dengan zeolit
aktivasi. Zeolit aktivasi mempunyai nilai keasaman yang lebih tinggi karena proses
aktivasi menggunakan asam mengakibatkan terbukanya sistem pori zeolit dan
menambah situs aktifnya, hasil pengukuran luas permukaan dan nilai keasaman dari

zeolit alam dan zeolit aktivasi dengan asam yang dilakukan oleh Krisdwianti dapat

dilihat pada Tabel 3.
Tabel 2. Data luas permukaan dan keasaman penelitian yang dilakukan oleh
Tawa(2001)
Sampel eiapar per;l::;:‘aan Rasio
(mmol/g) (mz /g) Si/Al
Zeolit alam 0,56 17,54 1,85
Zeolit dengan perlakuan 44,73
penghilan pengotor orgamk 0,68 28,66
(Z-1) 40,29 1,99
Zeolit dengan perlakuan
penghilang pengotor 23,87
organik dan dilanjutkan 0,75 23,14 3,16
dengan dealuminasi (Z-2)
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Tabel 3. Data luas permukaan dan nilai keasaman pada penelitian yang
dilakukan oleh Krisdwianti (1998)

Sampel Keasaman | Luas pelz'mukaan
(mmol/g) (m’/g)
Zeolit alam 0,4856 18,37
Zeolit aktivasi asam 0,6884 52,66

Khairinal (2000) melakuan aktivasi asam dengan cara merendam zeolit dalam
larutan HF 1 % selama 15 menit, kemudian mereaksikan zeolit dengan HCl 6 M
dengan cara merefluksnya pada temperatur 90 °C selama 30 menit sambil diaduk,
sampel kemudian dicuci dengan akuades dan endapannya dikeringkan pada
temperatur 130 °C selama 3 jam, selanjutnya sampel direndam dalam NH;Cl 1 M
pada temperatur 90 °C selama 1 minggu, kemudian endapannya dicuci dan
dikeringkan pada temperatur 130 °C selam 3 jam. Dilakukan proses kalsinasi dengan
aliran gas nitrogen pada temperatur 500 °C selama 5 jam dan dioksidasi dengan aliran
gas oksigen pada temperatur 400 °C selama 2 jam. Dari hasil penelitian
menunjukkan bahwa keasaman zeolit dan kemampuan adsorpsi dari zeolit dengan
perlakuan asam lebih baik bila dibandingkan dengan zeolit tanpa perlakuan. Hal ini
karena banyaknya pori-pori zeolit yang membuka dan permukaan zeolit yang lebih
luas dan bersih setelah perlakuan dengan asam. Asam fluorida dan asam klorida
dapat menghilangkan kation-kation dan pengotor-pengotor yang menutupi pori-pori
zeolit sehingga menyebabkan pori-pori zeolit menjadi terbuka dan permukaan

padatannya menjadi bersih dan luas sehingga permukaan zeolit menjadi efektif
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menyerap basa amoniak. Data keasaman penelitian yang dilakukan oleh Khairinal
dapat dilihat pada Tabel 4.

Tabel 4. Data keasaman penelitian yang dilakukan oleh Khairinal (2000)

Sampel Keasaman
(mmol/g)
Zeolit alam 3,35
Zeolit aktivasi asam 3,94

Fatimah (1997) melakukan aktivasi dengan 3 cara, yaitu (1)aktivasi dengan
menggunakan asam (H,SO,), dimana zeolit alam dicampur dengan H,SO4 0,1 M,
diaduk selama 45 menit, selanjutnya sampel zeolit dicuci dengan akuades sampai
netral dan dikeringkan pada suhu 105 °C. (2) Aktivasi dengan basa (NaOH), dimana
zeolit alam direndam dalam NaOH 0,5 M selama 3 jam, selanjutnya sampel dicuci
dengan akuades sampai netral dan dikeringkan. (3) Aktivasi dengan refluks
menggunakan HCl dan kalsinasi, dimana zeolit direndam dalam larutan HF 1%
selama 30 menit pada suhu kamar, selanjutnya sampel dicuci dengan akuades sampai
netral. Hasil pencucian dipanaskan dalam oven pada suhu 139 °C selama beberapa
jam sampai kering. Selanjutnya sampel direfluks dengan HCI 6 M pada suhu 60 °C
dan perendaman pada suhu kamar selama 4 jam. Kemudian dilanjutkan dengan
perendaman dalam larutan NHsNO; 2 M selama 5 jam sambil diaduk, selanjutnya
sampel dicuci dengan akuades dan dikeringkan dengan suhu 130 °C sampai kering.
Sampel direndam lagi dalam HF 1% selama 30 menit, dicuci sampai netral dan

dikeringkan dengan oven, selanjutnya sampel dikalsinasi pada suhu 400 °C selama
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4 jam. Dari hasil penelitiannya menunjukkan bahwa aktivasi dengan asam
mempunyai nilai keasaman yang lebih tinggi bila dibandingkan dengan zeolit aktivasi
menggunakan basa, zeolit aktivasi dengan refluks dan zeolit alam. Nilai keasaman
dari penelitian Fatimah dapat dilihat pada Tabel 5.

Tabel 5. Data nilai keasaman dan daya adsorp terhadap I, pada penelitian yang
dilakukan oleh Fatimah  (1997)

Sampel Keasaman Daya adsorpsi
(mmol/g) (%b/b)
Zeolit alam 0,2499 10,62
Zeolit aktivasi dengan asam 1,2317 45,58
Zeolit aktivasi dengan basa 0,7648 4324
Zeolit aktivasi dqngap refluks 12058 43 85
dan kalsinasi

Husaini (1992) telah melakukan penelitian tentang kemampuan tukar kation
pada zeolit alam dari Polmas, Sulawesi dan metode yang digunakan adalah metode
batch. Variable yang diteliti adalah perlakuan awal sampel zeolit. Perlakuan awal
sebelum digunakan sebagai penukar kation dengan cara pemanasan, penambahan
pereaksi baik asam maupun basa. Pemanasan bertujuan untuk menghilangkan air
yang terserap dalam pori-pori kristal zeolit. Perlakuan awal dengan menggunakan
larutan asam sulfat dan larutan natrium hidroksida bertujuan untuk membersihkan
permukaan pori-pori dan melarutkan senyawa pengotor. Perlakuan awal ini mampu

meningkatkan kapasitas pertukaran zeolit




BAB 111

DASAR TEORI

Zeolit merupakan mineral yang terdiri dari kristal alumina silikat terhidrasi
yang mengandung kation alkali dan alkali tanah dalam kerangka tiga dimensinya

yang dapat dipertukarkan sehingga zeolit mempunyai sifat penukar kation.

3.1 Sifat- sifat Zeolit

Zeolit memiliki struktur yang menarik dan sifat — sifat fisika dan kimia yang
sangat penting. Sifat — sifat yang penting tersebut diantaranya adalah zeolit
merupakan penyerap dan penukar ion yang sangat selektif dan zeolit mempunyai
aktivitas katalis yang spesifik dan selektif.

Sifat — sifat zeolit dapat diterangkan sebagai berikut :
3.1.1 Adsorpsi

sifat — sifat penyerapan zeolit disebabkan oleh adanya perbedaan ukuran
kanal — kanal dan rongga — rongga yang ada pada struktur zeolit. Kapasitas serapan
adsorpsi zeolit berhubungan dengan ruang kosong di dalam zeolit, dimana lebih dari
50 % ruang-ruang kosong di dalam kristal zeolit diisi oleh air. Zeolit dapat
digunakan sebagai adsorben untuk menyerap logam - logam berat maupun

senyawa — senyawa yang berbentuk anion. Keberadaan molekul — molekul air di
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sekitar kation dalam rongga zeolit akan mengurangi kemampuan adsorpsi zeolit,
karena rongga - rongga tersumbat oleh molekul — molekul air tersebut.
Rongga — rongga zeolit tersebut dapat terbuka dengan pemanasan 300 — 400 °C maka
air akan menguap sehingga zeolit mampu menyerap cairan atau gas lebih efektif.
Kemampuan adsorpsi zeolit terhadap suatu molekul tergantung kesesuaian bentuk
dan ukuran dari molekul tersebut dengan rongga zeolit, selain itu sifat kepolaran juga
berpengaruh, zeolit bersifat polar cenderung untuk memilih molekul yang sama
polarnya sebagai adsorbat.
3.1.2 Penukar ion

Adanya kation yang terikat lemah pada kerangka zeolit menyebabkan kation
tersebut dapat dipertukarkan dengan kation lain dan hal ini menjadikan zeolit sebagai
penukar kation.
Reaksi pertukaran kation dapat dituliskan sebagai berikut :

Z-Hy+L"ey —> Z-LynHeg
kation penukar tersebut di dalam sangkar akan berinteraksi kuat dengan atom-atom
oksigen dalam kerangka, sehingga struktur dapat mengalami pengkerutan, yang
akhirnya dapat menyebabkan kerusakan zeolit.
3.1.3 Katalis

Aplikasi zeolit lainnya yang tidak kalah penting adalah zeolit sebagai katalis
heterogen. Katalis zeolit berbeda dengan jenis katalis padatan lainnya, dikarenakan

situs aktif katalitik zeolit terdistribusi secara seragam pada sebagian besar padatannya
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dan pada strukturnya terdapat ruang-ruang kosong dan kanal-kanal yang mudah

dicapai oleh molekul-molekul reaktan tertentu.

3.2 Zeolit sebagai Penukar Ion

Sifat — sifat serapan zeolit dipengaruhi oleh muatan kation yang terkoordinasi
pada atom oksigen kerangka. Pada zeolit terhidrasi penuh, kation-kation yang bebas
bergerak dapat diganti dengan kation-kation lain (Khairinal,2000). Kation-kation
dalam rongga atau saluran zeolit yang berfungsi untuk menetralkan muatan dalam
kerangka dapat dipertukarkan tanpa merusak struktur, karena kation-kation ini
mempunyai interaksi yang lemah terhadap kerangka. Proses pertukaran kation dapat
terjadi pada suhu kamar, dan pertukaran kation dengan kation lain yang berbeda
ukuran dan muatan listriknya, dapat mempengaruhi ukuran pori yang akhirnya
mempengaruhi sifat-sifat serapan. Perubahan ukuran pori juga mempengaruhi ukuran
zeolit.

Zeolit berfungsi sebagai penukar kation, karena kation-kation terikat pada
struktur kerangka aluminasilikatnya dapat digantikan oleh kation-kation yang berasal
dari larutan dengan jumlah ekivalen yang sama. Dengan demikian zeolit
dimungkinkan dapat melakukan pertukaran ion. Pertukaran ion pada hakekatnya
adalah proses penggantian atau pertukaran satuan ion dalam zeolit dengan ion lain

yang bermuatan sejenis yang berasal dari larutan dengan jumlah ekivalen yang sama.
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Teori pertukaran ion didasarkan pada elektronegatifitas dari ion-ion yang saling
dipertukarkan.

Mekanisme pertukaran ion secara sederhana dirumuskan sebagai berikut :
Pertukaran anion : M'A",,+ By 2 M'B, + A g
Pertukaran kation : M'A", + B'q) 2 MB",+ A™,
dengan M’ atau M adalah kerangka anionik atau kationik penukar; A" atau B" adalah

kation A atau kation B; z adalah zeolit; A" atau Badalah anion A atau anion B; 1

adalah larutan.

3.3 Adsorpsi Zeolit

Pengertian adsorpsi secara luas menerangkan gejala-gejala seperti penyerapan
gas atau uap, molekul-molekul solut atau ion (dari larutan) atau partikel-partikel
kecil pada permukaan padatan. Adsorpsi secara kuantitatif adalah pembentukan
lapisan tipis dari suatu zat yang diserap pada permukaan padatan atau
cairan (Handayani,2003). Fasa yang mengadsorpsi disebut adsorben dan fasa yang
teradsorpsi disebut adsorbat. Kemampuan adsorpsi tergantung pada luas permukaan
adsorben, karena adsorpsi merupakan suatu gejala yang terjadi pada permukaan.
Besarnya luas permukaan adsorben berbanding lurus terhadap banyaknya zat yang
diadsorp. Berdasarkan kekuatan interaksinya adsorpsi dapat dibagi menjadi dua

kategori yaitu :



18

3.3.1 Adsorpsi kimia
Adsorpsi kimia atau irreversibel yang ditandai dengan potensial interaksi yang
besar dengan menghasilkan panas adsorpsi yang tinggi atau mendekati harga energi
ikatan kimianya. Adsorpsi kimia terjadi hanya terbatas pada lapisan tunggal antara
adsorbat dengan permukaan. Karena pembentukan ikatan kimia antara molekul
adsorbat dengan sisi tertentu pada permukaannya, maka adsorbat tidak bebas
bermigrasi di sekitar permukaan. Hal ini memungkinkan jumlah sisi aktif pada
katalis bisa ditentukan secara sederhana dengan mengukur kuantitas gas yang
terkemisorpsi.
3.3.2 Adsorpsi fisika
Adsorpsi fisika atau reversibel mempunyai karakteristik yang paling sesuai
untuk menentukan luas permukaan, sebagaimana yang ditunjukkan sebagai berikut :
a. Adsorpsi fisis diikuti dengan panas adsorpsi yang rendah tanpa perubahan
struktur yang merusak pada permukaan selama pengukuran.
b. Tidak seperti pada kemisorpsi, adsorpsi fisis bisa menutup permukaan lebih
dari satu lapis adsorbat.
c. Pada temperatur tinggi adsorpsi fisis tidak terjadi atau kecil sehingga
permukaan relatif bersih yang menyebabkan pengukuran luas permukaan

lebih akurat.
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d. Kesetimbangan adsorpsi fisis dicapai dengan cepat karena tidak butuh energi
aktivasi seperti dalam adsorpsi kimia. Kecuali adsorpsi dalam pori kecil
tempat difusi bisa membatasi laju adsorpsi.

e. Adsorpsi fisis bersifat reversibel yang memungkinkan proses adsorpsi dan

desorpsi mudah dipelajari.

3.4 Adsorpsi Isoterm Langmuir

Teori adsorpsi Langmuir menyatakan bahwa adsorpsi terjadi terbatas pada
lapisan tunggal. Pada saat adsorbat memenuhi lapisan adsorben, molekul yang
terserap tidak akan melebihi jumlah gugus aktif pada permukaan adsorben. Apabila
adsorpsi pada lapisan tunggal sudah lengkap, akan menghalangi terbentuknya
adsorpsi pada lapisan berikutnya.

Asumsi dasar dari adsorpsi isoterm Langmuir :

1. Energi adsorpsi adalah konstan, dimana secara tidak langsung menunjukkan
situs aktif dari adsorben adalah homogen dan tidak ada interaksi antara
molekul-molekul adsorbat.

2. Adsorpsi terlokalisasi pada situs aktif, artinya tidak ada perpindahan
molekul-molekul adsorbat pada permukaan adsorben.

3. Adsorpsi maksimal berkaitan dengan lapisan monomolekul.

Persamaan isoterm Langmuir ditulis sebagai berikut :

1
bK

e + C

IO

| =
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dimana K adalah tetapan kesetimbangan, b adalah kapasitas adsorpsi, C adalah
konsentrasi adsorbat dalam kesetimbangan dan m adalah jumlah logam teradsorpsi
per berat adsorben. Bila data memenuhi persamaan Langmuir, maka grafik hubungan
antara C/m lawan C memberikan garis lurus. Harga b dan K dapat dihitung dari
slope dan intersep grafik.

Zeolit mempunyai sifat adsorpsi disebabkan adanya situs aktif bermuatan
negatif pada rongga-rongga yang ada dalam struktur zeolit, adanya rongga — rongga
tersebut menyebabkan zeolit dapat dimanfaatkan sebagai adsorben untuk menyerap
logam-logam berat dan senyawa-senyawa yang terdapat dalam limbah cair.
Penelitian untuk mengkaji sifat adsorpsi dari zeolit telah banyak dilakukan
diantaranya oleh Fatimah (1997), Tawa dan Yurianto (2001). Kapasitas adsorpsi
zeolit pada dasarnya tergantung pada ukuran pori, luas permukaan zeolit, dan ada
atau tidak adanya pengotor-pengotor pada kerangka zeolit. Faktor-faktor tersebut
dapat mengurangi kemampuan adsorpsi zeolit, sehingga untuk mengatasinya perlu

dilakukan proses aktivasi.

3.5 Aktivasi Zeolit

Aktivasi pada zeolit bertujuan membersihkan permukaan zeolit, membuang
senyawa pengotornya, mengatur kémbali atom yang dapat dipertukarkan,
memperbesar luas permukaan dan meningkatkan keasaman zeolit sehingga

kemampuan adsorpsi zeolit, penukar kation dan katalis meningkat. Proses aktivasi
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ini dapat dilakukan dengan dua cara, yaitu aktivasi fisik (kalsinasi) dan aktivasi
kimia.
3.5.1 Aktivasi fisik (kalsinasi)

Aktivasi ini dilakukan pemanasan zeolit pada suhu tinggi antara 300-500 °C.
Aktivasi ini bertujuan menguapkan air dan pengotor-pengotor organik yang
terperangkap dalam pori-pori kristal zeolit, dengan perlakuan pemanasan akan terjadi
perubahan struktur padatan zeolit yang akan merubah sifat kimia maupun sifat fisik.
3.5.2 Aktivasi kimia

Perlakuan zeolit alam pada proses aktivasi ini berupa perendaman dengan
larutan asam atau larutan basa. Aktivasi kimia ini dapat membersihkan permukaan
pori zeolit, membuang senyawa pengotornya, dan mengatur kembali atom yang dapat
dipertukarkan. Proses aktivasi fisik maupun aktivasi kimia pada zeolit dilakukan oleh
beberapa peneliti antara lain oleh Fatimah (1997), Krisdwianti (1998), khairinal
(2000), Tawa (2001) dan Yurianto (2001).

Fatimah (1997) melakukan aktivasi terhadap zeolit dengan penambahan asam
(H,S0,), basa (NaOH), dan aktivasi dengan refluks menggunakan HCI diikuti dengan
perendaman dalam larutan HF 1 %, selanjutnya dilakukan dengan proses kalsinasi.
Hasil penelitian menunjukkan bahwa keasaman dan daya adsorpsi zeolit meningkat
setelah diaktivasi. Data nilai keasaman dan daya adsorpsi sampel zeolit terhadap I,

dapat dilihat pada Tabel 5.
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Krisdwianti (1998) melakukan aktivasi terhadap zeolit dengan cara merendam
zeolit dalam larutan HF 1%, kemudian zeolit direfluks dalam larutan HCI,
merendamnya dalam NH;NO; dan selanjutnya sampel dikalsinasi pada temperatur
500°C. Hasil penelitian menunjukkan bahwa nilai keasaman dan luas permukaan
zeolit meningkat. Keasaman meningkat, hal ini dikarenakan proses aktivasi dengan
menggunakan asam mengakibatkan terbukanya sistem pori zeolit dan terbentuknya
sisi aktif asam. Luas permukaan zeolit meningkat, hal ini dikarenakan proses aktivasi
menyebabkan permukaan pori zeolit menjadi lebih bersih dari kotoran yang
menyertai zeolit alam, serta mengatur kembali letak atom yang dapat dipertukarkan.

Khairinal (2000) melakukan aktivasi terhadap zeolit dengan cara merendam
zeolit dalam larutan HF, kemudian direfluks dalam larutan HCl, merendamnya dalam
NH:Cl dan dilanjutkan dengan proses kalsinasi dengan aliran gas nitrogen pada
temperatur 500 °C dan aliran gas oksigen pada temperatur 400 °C. Dari hasil
penelitian menunjukkan kapasitas adsorpsi dan keasaman meningkat dengan adanya
perlakuan asam terhadap zeolit, hal ini karena banyaknya pori-pori zeolit yang
membuka dan permukaan zeolit yang lebih luas dan bersih setelah perlakuan asam.

Tawa (2001) melakukan aktivasi dengan pengasaman terhadap zeolit alam
menggunakan asam sulfat dan asam klorida. Perlakuan asam dibedakan dengan dua
cara, yaitu perlakuan yang bertujuan untuk menghilangkan pengotor organik dan
perlakuan yang bertujuan untuk menghilangkan pengotor organik dilanjutkan dengan

dealuminasi. Perlakuan untuk menghilangkan pengotor organik menggunakan reagen
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H,S0; 6 M dan KMnO, 0,5 M yang melibatkan pemanasan pada suhu 80 °C,
sedangkan perlakuan yang bertujuan untuk menghilangkan pengotor organik dan
dilanjutkan dengan dealuminasi menggunakan H,SO; 6 M, KMnO, 0,5 M dan
HCl 6 M yang melibatkan pemanasan pada suhu 80 °C. Dari hasil penelitian
menunjukkan bahwa zeolit alam mempunyai nilai keasaman total yang lebih kecil
bila dibandingkan kedua zeolit hasil perlakuan asam. Hasil tersebut menunjukkan
bahwa semakin lama waktu perlakuan pengasaman menyebabkan semakin banyak
pengotor yang dilepaskan dari kerangka zeolit.

Yurianto (2001) melakukan aktivasi terhadap zeolit dengan mencuci zeolit
alam dengan HCI yang bertujuan untuk melepaskan ion-ion logam yang ada dalam
zeolit, kemudian dibuat suspensi dengan HCI pekat yang divariasi konsentrasinya.
Suspensi disaring sehingga diperoleh padatan zeolit.  selanjutnya dilakukan
penghomogenan sampel zeolit dengan kation Na' dengan cara sampel hasil pencucian
disuspensikan dengan NaCl. Pencucian dengan HCI ini oksida-oksida yang menutup
pori zeolit dapat dihilangkan sehingga diharapkan ukuran pori lebih lebar.
Kemampuan zeolit dalam menukar ion NH; urutannya sebagai berikut

HC19 M Na" > HCI 3M Na™.

3.6 Spektrofotometer UV-Vis
Spektroskopi adalah suatu metode analisis berdasarkan interaksi antara radiasi

gelombang elektromagnetik dengan spesies kimia. Cara radiasi berinteraksi dengan
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spesies kimia dapat dengan absorbsi, pemendaran, emisi, dan penghamburan
tergantung pada sifat materi.

Suatu berkas radiasi elektromagnetik bila dilewatkan melalui sampel kimia,
- sebagian akan terabsorbsi. Energi elektromagnetik ditransfer ke molekul dalam
sampel, berarti partikel dipromosikan dari tingkat energi yang rendah ke tingkat
energi yang lebih tinggi, yaitu tingkat tereksitasi. Transisi yang terjadi meliputi
transisi elektron n, o, dan n-elektron. Jenis transisi ini terjadi pada molekul-molekul
organik dan sebagian kecil molekul anorganik, molekul tersebut mengabsorbsi radiasi
elektromagnetik karena adanya elektron valensi yang akan tereksitasi ke tingkat
energi yang lebih tinggi, dan absorbsi terjadi dalam daerah UV-vakum (<185 nm)
sedangkan kromofor dengan energi eksitasi yang rendah mempunyai daerah absorbsi
diatas 180 nm. Transisi elektronik pada tingkat-tingkat energi terjadi dengan
mengabsorbsi radiasi sehingga menyebabkan terjadi transisic -6, n— o, n— 7, dan
n-w.
3.6.1 Analisa kuantitatif

Metode analisis kuantitatif yang digunakan dalam penelitian adalah metode
kurva kalibrasi. Metode ini menggunakan deretan larutan standar yang telah
diketahui konsentrasinya, kemudian larutan standar dan larutan sampel diukur
absorbansinya. Dengan diketahui absorbansi larutan standar maka dapat dibuat kurva

larutan standar. Absorbansi larutan sampel yang telah diketahui diplotkan ke dalam

kurva kalibrasi sehingga dapat diketahui konsentrasi dari larutan sampel tersebut.
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Dalam metode spektroskopi absorpsi, analisis kuantitatif didasarkan pada hukum

Lambert Beer sebagai berikut: A =ab.c

dimana A : absorbansi
a : absorptifitas molar
b : tebal larutan
¢ : konsentrasi solut

3.6.2 Instrumen spektrofotometer UV-Vis
Instrumen spektrofotometer UV-Vis terdiri dari empat bagian utama, yaitu

sumber radiasi, monokromator, tempat sampel, dan detektor.

a. Sumber radiasi
Sumber radiasi yang ideal untuk pengukuran serapan harus menghasilkan
spektrum yang kontinyu dengan intensitas yang seragam pada seluruh kisaran
panjang gelombang. Sumber radiasi UV pada umumnya menggunakan lampu
hidrogen dan lampu deuterium sedangkan radiasi tampak biasa menggunakan
lampu tungsten. Sumber radiasi yang lain adalah lampu xenon, tetapi ia tidak
se stabil hidrogen.
b. Monokromator

Dalam spektrofotometer radiasi polikromatis harus diubah menjadi radiasi
monokromatis, alat yang digunakan untuk mengubah radiasi polikromatis
menjadi monokromatis adalah monokromator. Monokromator merupakan

serangkaian alat optik yang menguraikan radiasi polikromatik menjadi jalur-
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jalur yang efektif/panjang gelombang-gelombang tunggalnya dan
memisahkan panjang gelombang-gelombang tersebut menjadi jalur-jalur yang
sangat sempit.

. Tempat sampel

Sampel yang dianalisis menggunakan spektrofotometer UV-Vis biasanya
ditempatkan dalam sel atau kuvet, untuk daerah UV biasanya digunakan
kuarsa, sedangkan untuk daerah tampak digunakan kuvet dari gelas atau
kuarsa. Sel yang digunakan mempunyai panjang lintasan dari 1 sampai

10 cm.

. Detektor

Setiap detektor menyerap tenaga foton yang mengenainya dan mengubah
tenaga tersebut untuk dapat diukur secara kuantitatif seperti sebagai arus
listrik atau perubahan-perubahan panas. Detektor berfungsi untuk mengubah
energi sinar menjadi energi listrik. Detektor menghasilkan sinyal yang secara
kuantitatif berkaitan dengan energi sinar atau tenaga cahaya yang
mengenainya.  Persyaratan-persyaratan penting untuk detektor meliputi :
(1) sensitivitas tinggi hingga dapat mendeteksi tenaga cahaya yang
mempunyai tingkatan rendah sekalipun, (2) waktu respon yang pendek, (3)
stabilitas yang lama atau panjang untuk menjamin respon secara kuantitatif,

(4) sinyal elektronik yang mudah diperjelas.
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Instrumen spektrofotometer UV-Vis dapat dilihat pada Gambar 2.
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Gambar 2. Instrumen spektrofotometer U'V-Vis

3.7 Hipotesis

Penelitian aktivasi zeolit menggunakan NaOH masih jarang, dalam penelitian
yang dilakukan oleh Fatimah (1997), aktivasi dilakukan dengan perendaman dalam
NaOH 0,5 M selama 3 jam. Hasi penelitian ini meningkatkan daya adsorp sekitar 4
kali lipat. Dalam penelitian Tawa(2001) ditunjukkan perubakan luas permukaan dan
keasaman dengan berubahnya rasio Si/Al. Sehubungan dengan dua peneliti ini dapat
dikemukakan kemungkinan proses yang terjadi dalam penelitian Fatimah{1997),
perendaman dalam NaOH akan mengubah rasio Si/Al sehingga adsorpsi meningkat
cukup besar, dan dalam kaitan ini konsentrasi NaCH zkan sangat berpengaruh,
sebagaimana ditunjukkan dalam penelitian dengan melibatkan perendaman dalam

larutan HCI (Yurianto, 2001).
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Berdasarkan tinjauan pustaka dan teori yang telah disebutkan di atas,
diajukan hipotesis :

a. Apabila larutan basa (NaOH) mampu mengubah rasio Si/Al, maka aktivasi
menggunakan larutan basa (NaOH) dapat meningkatkan dengan tajam
kemampuan adsorpsi zeolit. Dalam hal ini variasi konsentrasi larutan basa
(NaOH) yang lebih besar mampu meningkatkan kapasitas adsorpsi zeolit.

b. Apabila larutan basa (NaOH) tidak mampu mengubah rasio Si/Al, maka daya

adsorpsi tidak akan meningkat dengan tajam.




BAB IV

METODOLOGI PENELITIAN

4.1 Alat dan Bahan yang digunakan
4.1.1 Alat-alat yang digunakan

1. Peralatan gelas

2. Seperangkat soxhlet

3. Oven

4. Neraca

5. Tabung reaksi

6. Kertas saring

8. crus

9. Spektrofotometer UV-Vis merk Hitachi U-2010

4.1.2 Bahan-bahan yang digunakan

—

. Zeolit alam produksi P.T Prima Zeolita

N

. NaOH (E.Merck)

3. NH4NO; (E. Merck)

S

. Akuades

5. NH4OH (E. Merck)

29
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6. KI(E. Merck)
7. KOH (E. Merck)

8. HgCl, (E. Merck)

4.2 Cara Kerja
4.2.1 Sampel zeolit
Sampel zeolit alam diproduksi oleh PT. Prima Zeolita dengan ukuran 50

mesh.

4.2.2 Aktivasi zeolit

Sebanyak 100 gram zeolit alam dipanaskan pada oven dengan suhu 130 °C
sampai kering. Setelah itu masing-masing sampel sebanyak 50 gram direfluks
dengan larutan i\IaOH 1,0 M dan NaOH 3,0 M pada suhu 70 °C selama 3 jam.
Kemudian sampel dicuci dengan akuades sampai netral (pH 7), selanjutnya sampel
direndam dalam NH,NO; 2,0 M selama 5 jam, dan dicuci kembali dengan akuades
sampai pH 7. kemudian sampel dipanaskan pada suhu 200 °C selama 3 jam.

Masing-masing zeolit aktivasi dinamai dengan Z-1 dan Z-3.

4.2.3 Pengukuran panjang gelombang maksimum kompleks Nessler
Sebanyak 1 mL larutan standar amonium 0.01 M ditempatkan dalam labu

ukur 10 mL, dan diencerkan sampai batas. Kemudian ditambahkan reagen Nessler,
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selanjutnya dilakukan pengukuran panjang gelombang dengan menggunakan

spektrofotometer UV-Vis.

4.2.4 Penentuan kestabilan kompleks
Sebanyak 1mL larutan standar amonium 0.01 M ditempatkan dalam labu ukur
10 mL dan diencerkan sampai batas. Kemudian ditambahkan reagen Nessler dan

diukur absorbansinya setelah 5, 10, 15, 20, 30, 35, 40, 45, dan 50 menit.

4.2.5 Pembuatan larutan blanko larutan amonium

Dibuat variasi konsentrasi larutan amonium yaitu : 0,0 M; 1x10* M;
1,5x10“1 M; 2x10™* M; 2,5x10'4 M. Masing-masing dimasukkan ke dalam tabung
reaksi dan ditambahkan reagen Nessler sebanyak 1 mL. Kemudian diukur
absorbansinya pada panjang gelombang maksimum telah yang diperoleh

menggunakan spektrofotometer UV-Vis.

4.2.6 Pengukuran keasaman zeolit alam, Z-1 dan Z-3

Masing-masing crus yang akan digunakan ditimbang terlebih dahulu,
kemudian sebanyak 1 gram dari masing-masing sampel ditempatkan dalam crus, dan
dilanjutkan dengan pemanasan crus di dalam oven dengan suhu 130 °C selama 3 jam.
Setelah pemanasan dilakukan penimbangan kembali terhadap crus yang berisi sampel

zeolit. Kemudian masing-masing sampel ditempatkan di dalam desikator yang
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ditengahnya terdapat amoniak dan dibiarkan selama 24 jam. Setelah 24 jam
kemudian diambil dari desikator dan dibiarkan terbuka selama 4 jam agar amoniak
yang tidak teradsorpsi menguap ke udara terbuka. Dilakukan penimbangan kembali
pada crus yang berisi sampel sampai berat konstan. Perlakuan yang sama juga

berlaku untuk crus yang kosong.

4.2.7 Kinetika pertukaran kation

Sebanyak 1 gram dari masing-masing cuplikan zeolit ditempatkan dalam
gelas beker yang sudah terisi dengan 20 mL larutan standar amonium 2,0x10* M dan
diaduk dengan kecepatan 200 rpm selama 0,5 jam, | jam, 1,5 jam, dan 2 jam.
Kemudian disaring dan sebanyak 1 mL filtrat diencerkan sampai 10 mL dan
ditambahkan 1 mL reagen nessler,selanjutnya didiamkan selam 20 menit kemudian
dianalisis dengan spektrofotometer UV-Vis. Dibuat kurva [NH,'] teradsorp vs

waktu.

4.2.8 Adsorpsi isoterm Langmuir

Sebanyak 1 gram dari masing-masing cuplikan zeolit ditempatkan dalam
gelas beker yang sudah terisi dengan 20 mL larutan standar amonium 10 M;
1,5x10* M; 2x10™ M; dan 2,5x10* M. kemudian diaduk dengan kecepatan putaran
200 rpm, dengan ketentuan waktu untuk zeolit alam pengadukan selama 2 jam

sedangkan untuk Z- I dan Z-3 selama 2 jam. Kemudian disaring dan sebanyak 1 mL
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filtrat diencerkan sampai 10 mL dan ditambahkan 1 mL reagen Nessler, selanjutnya
didiamkan selam 20 menit kemudian dianalisis dengan spektrofotometer UV-Vis.

Dan dibuat kurva [NH,"]teradsorp vs [NH, '] larutan.



BAB YV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Penelitian ini dilakukan dengan maksud untuk menguji daya serap dari zeolit
hasil aktivasi dengan menggunakan larutan basa NaOH yang divariasi
konsentrasinya.  Dari literatur yang ada dinyatakan bahwa aktivasi terhadap zeolit
dapat dilakukan dengan asam atau basa. Fungsi aktivasi dalam penelitian ini untuk
menghilangkan pengotor organik dan anorganik, mengatur kembali atom yang
dipertukarkan, memperbesar luas permukaan dan menaikkan keasaman pada zeolit
sehingga dapat meningkatkan kemampuan adsorpsi zeolit. Metode yang digunakan
untuk adsorpsi adalah metode barch, dimana sampel dan larutan standar diaduk

bersama-sama dengan kecepatan putaran 200rpm.

5.1 Aktivasi zeolit

Aktivasi zeolit dalam penelitian ini secara kimia. Aktivasi secara kimia
dilakukan dengan menggunakan NaOH melalui refluks dengan variasi konsentrasi
NaOH 1 M dan 3 M. Aktivasi secara kimia ini bertujuan untuk membersihkan
permukaan pori zeolit, membuang senyawa-senyawa pengotor, dan mengatur kembali
letak atom yang dipertukarkan, dengan demikian zeolit hasil aktivasi mempunyai

kemampuan menyerap ion logam berat yang berbentuk kation. Zeolit hasil aktivasi
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selanjutnya dalam penelitian ini diberi nama Z-1 untuk zeolit hasil aktivasi dengan

NaOH 1M dan Z-3 untuk zeolit hasil aktivasi dengan 3M.

3.2 Panjang Gelombang Maksimum Kompleks Nessler

Dalam analisis dengan spektrofotometer UV- Vis diperlukan panjang
gelombang yang memberikan suatu serapan maksimum dari senyawa yang akan
dianalisis. Oleh karena itu dilakukan pengukuran panjang gelombang maksimum
senyawa kompleks Nessler karena apabila pereaksi Nessler (KzHgl,) bereaksi dengan
amonia membentuk senyawa kompleks berwarna merah kecoklatan dengan rumus
empiris NHHg,[; dengan tahap-tahap reaksi sebagai berikut :

2K,Hgls + 2 NH; — 2 (NH;Hgl,) + 4 K1

2(NH3 Hglz) —> NHZngL; o NH4I

2K,Hgls + 2 NH; —> NH,Hg,I; + NH,I + 4K]
Penentuan panjang gelombang Nessler dilakukan dengan cara menambahkan
reagen Nessler pada 10 mL larutan NH;NO; 0.001 M, kemudian dilakukan dengan
cara mengukur absorbansi senyawa kompleks NH,Hg,I; pada interval panjang
gelombang 350-500. Hasil pengukuran panjang gelombang maksimum kompleks

Nessler dapat dilihat dalam Gambar 3.
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Gambar 3. Panjang gelombang maksimum kompleks Nessler
Dari gambar di atas terlihat bahwa absorbansi tertinggi tercapai pada panjang
gelombang 407,2 nm. Jadi senyawa kompleks NH,Hg,I; memiliki panjang

gelombang optimum 407,2 nm,

5.3 Waktu Kestabilan Kompleks Nessler

Senyawa kompleks pada umumnya mempunyai kestabilan yang terbatas,
artinya pada waktu tertentu senyawa tersebut belum terbentuk sempurna tctapi dalam
waktu yang relatif lama senyawa tersebut telah terurai. Pengukuran absorbansi pada
senyawa kompleks harus dilakukan pada saat pembentukan senyawa telah sempurna
tetapi belum mengalami peruraian. Oleh karena itu perlu dilakukan penentuan waktu
dimana kompleks tersebut telah stabil. Penentuan waktu kestabilan kompleks
dilakukan selama 60 menit. Hasil pengukuran waktu kestabilan kompleks Nessler

dapat dilihat pada Gambar 4.
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Gambar 4. Waktu kestabilan komplel:s Nessler
dari gambar di atas terlihat bahwa kompleks Nessler stabil pada menit ke 6 sampai
menit ke 29 lebih dari itu senyawa tersebut sudah tidak stabil, artinya kompleks

Nessler akan stabil selama + 23 menit.

5.4 Kurva Baku larutan standar NH;NO;

Pembuatan kurva baku pada penelitian ini dilakukan dengan memvariasi
konsentrasi larutan standar NH;NO; berturut-turut, yaitu : 0,0 M; 1,0x10™ M;
1,5x10* M; 2,0x10* M dan 2,5x10" M. Deretan larutan standar ini kemudian
diukur absorbansinya pada panjang gelombang 4072 nm, dengan diketahui
absorbansinya maka dapat dibuat kurva baku. Dari hasil pengukuran diperoleh kurva

baku yang dapat dilihat pada Gambar 5.
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kurva baku larutan standar amonium nitrat
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Gambar 5. Kurva baku larutan standar amonium nitrat

Dari kurva baku larutan standar amonium nitrat di atas kita dapat menentukan
konsentrasi sampel dengan menggunakan analisis regresi linier, dengan persamaan
sebagai berikut :

y =bx +a

y = (3815,945)(x) + -0,0374
dimana :

y = absorbansi larutan standar

x = konsentrasi sampel yang akan dianalisis

a = intersep = -0,0374

b = slope = 3815,945

r=0,9941
Dari uji statistik nilai a mendekati nol maka nilai a dapat dihilangkan dan

persamaannya menjadi : y = bx
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5.5 Pengukuran Keasaman

Keasaman yang ditentukan dalam penelitian ini adalah keasaman total ,
yaitu jumlah asam Bronsted dan asam lewis. Asam Bronsted disumbangkan oleh
proton (H"), sedangkan asam lewis dimiliki oleh AI** yang mempunyai orbital s dan
p yang kosong. Metode yang digunakan untuk menentukan keasaman tersebut adalah
metode gravimetri atau metode penimbangan, yaitu metode adsorpsi basa amoniak
dalam fase gas. Jumlah asam pada permukaan biasanya dinyatakan dalam jumlah
mmol asam per satuan berat padatan ini diperoleh dari pengukuran jumlah amoniak
yang bereaksi dengan asam padat. Hasil pengukuran keasaman dapat dilihat pada
Tabel 6.

Tabel 6 Pengukuran keasaman pada sampel zeolit

No Sampel Keasaman(mmol/g)
1 Zeolit alam 0.327
2 7Z-1 0.401
3 Z-3 0.332

Dari tabel di atas terlihat bahwa zeolit alam mempunyai nilai keasaman
lebih kecil bila dibandingkan dengan Z-3, tetapi Z-1 mempunyai nilai keasaman lebih
besar bila dibandingkan dengan zeolit alam dan Z-3, hal ini dikarenakan Z-1
mempunyai ukuran pori lebih besar dengan jumlah H* yang lebih banyak sehingga
akan lebih banyak menyerap amoniak yang ada disekitarnya. Nilai keasaman ini
menunjukkan lepasnya pengotor dari kerangka zeolit dan menunjukkan luas

permukaan dari masing-masing sampel zeolit. Semakin besar nilai keasaman suatu
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sampel menunjukkan luas permukaan sampel zeolit semakin besar, sehingga luas
permukaan sampel zeolit mempunyai urutan sebagai berikut :Z-1>Z-3 >Z-alam. Hal
ini menunjukkan bahwa zeolit aktivasi dengan konsentrasi NaOH lebih kecil dapat
memperbesar pori-pori zeolit dan meningkatkan kemampuan adsorpsi zeolit, dan

sebaliknya.

5.5 Kinetika Pertukaran Kation NH,"
Mekanisme pertukaran kation NH," pada penukar kation cuplikan zeolit
alam dikaji dengan menentukan perilaku kinetika pertukaran kation yang dilakukan

dengan metode batch. Kinetika pertukaran kation pada zeolit tanpa perlakuan dapat

dilihat pada Gambar 6.
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Gambar 6. Kinetika pertukaran kation zeolit alam
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Dari gambar di atas terlihat dalam selang waktu 30 menit kecepatan
pertukaran kation NH," pada zeolit tanpa perlakuan sangat tinggi. Sedangkan untuk
60 menit berikutnya hingga waktu 90 menit kecepatan pertukaran kation masih
mengalami kenaikan. Keadaan ini disébabkan zeolit belum mencapai sisi-sisi aktif
pertukaran, perbedaan kecepatan pada dua daerah tersebut terjadi karena perbedaan
mobilitas kation NH," dalam larutan. Waktu kontak yang panjang menyebabkan
kation NH," lebih optimal untuk mencapai sisi-sisi aktif pertukaran, sehingga
jumlah NH," yang tertukar oleh zeolit lebih besar. Kation NH;* yang tertukar oleh
sampel zeolit akan bertambah sejalan dengan bertambahnya waktu kontak.
Pertukaran kation NH,;" oleh penukar kation zeolit relatif konstan setelah 90 menit.
Oleh karena itu untuk memperoleh hasil yang optimum diperlukan waktu kontak 120
menit.

Kinetika pertukaran kation NH, " pada Z-1 dapat dilihat pada Gambar 7.
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Gambar 7. kinetika pertukaran kation Z-1
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Kecepatan pertukaran kation pada Z-1 cenderung konstan dari menit ke-60
sampai menit ke-120 karena kapasitas pertukaran kationnya telah terlampaui. Oleh
karena itu untuk memperoleh hasil yang optimum diperlukan waktu kontak kation
NH," dari larutan dengan penukar kation zeolit 120 menit.

Kinetika pertukaran kation untuk Z-3 dapat dilihat pada Gambar 8.
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Gambar 8. Kinetika pertukaran kation Z-3
Kecepatan pertukaran kation untuk Z-3 mengalami kenaikan pada menit ke-
30 sampai menit ke-60 sedangkan setelah menit ke-60 sampai menit ke-90 cenderung
konstan. Keadaan ini disecbabkan kapasitas pertukaran kationnya telah terlampaui.

Waktu kontak optimum untuk kation NH," dari larutan dengan penukar kation zeolit

120 menit.
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5.6 Adsorpsi Isoterm Langmuir

Teori adsorpsi isoterm Langmuir menyatakan bahwa proses adsorpsi
merupakan interaksi antara adsorbat dan situs aktif adsorben. Pada permukaan
adsorben terdapat sejumlah tertentu situs aktif yang sebanding dengan luas adsorben.
Pada saat keadaan situs aktif adsorben belum jenuh oleh adsorbat, maka peningkatan
konsentrasi adsorbat akan meningkatkan jumlah adsorbat yang teradsorpsi secara
linier. Peningkatan konsentrasi adsorbat lebih lanjut tidak akan meningkatkan jumlah
adsorbat yang teradsorpsi apabila situs aktif adsorben telah jenuh oleh adsorbat.

Untuk mengestimasi besarnya harga kapasitas adsorpsi (b) dan tetapan
kesetimbangan (K) dari adsorpsi ion amonium terhadap adsorben Z-1M dan 3M,
digunakan persamaan Langmuir yang disajikan dalam bentuk persamaan linier

¢ ﬁ(— + %C. Hasil dari plot antara C/m lawan C diperoleh harga slope dan
m

intersep untuk menentukan harga kapasitas dan konstanta kesetimbangan.

Adsorpsi isoterm Langmuir untuk zeolit alam, Z-1 dan Z-3 dapat dilihat pada

Gambar 9.
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Gambar 9. Adsorpsi isoterm Langmuir zeolit alam, Z-1 dan Z-3

Dart ketiga grafik adsorpsi isoterm Langmuir di atas, kita dapat menentukan
kapasitas adsorpsi dan tetapan kesetimbangannya dengan memplotkan grafik diatas.
Hasil dari plot C/m vs Ce diperoleh harga kapasitas adsorpsi untuk zeolit alam,
Z-1 dan Z-3 masing-masing yaitu : 0,095 mg/g ; 0,108 mg/g ; 0,097 mg/g, kapasitas
adsorpsi dari keempat macam sampel zeolit yang digunakan dalam mengadsorpsi ion
amonium memiliki urutan sebagai berikut : Z-1>Z-3>Z-a. Kapasitas adsorpsi Z-3
lebih kecil bila dibandingkan dengan Z-1, hal ini disebabkan Z-3 menggunakan
larutan basa (NaOH) dengan konsentrasi yang lebih besar bila dibandingkan dengan

larutan basa (NaOH) yang digunakan pada Z-1, konsentrasi larutan basa yang




semakin besar akan menurunkan kristalinitas zeolit dan menyebabkan zeolit rusak
sehingga menurunkan daya serap zeolit itu sendiri. Waktu pengadukan yang sama
pada masing-masing sampel zeolit ternyata memberikan nilai kapasitas adsorpsi
yang berbeda-beda pada sample zeolit, hal ini disebabkan luas permukaan pada
masing-masing sampel.  Semakin lama pengadukan semakin besar kapasitas
adsorpsinya, karena kontak zeolit dengan larutan amonium lebih lama sehingga
sampel zeolit dapat mengadsorpsi ion amonium yang terdapat dalam larutan lebih
banyak bila dibandingkan dengan proses pengadukan dengan waktu yang lebih cepat.
Pada penelitian ini dapat diambil kesimpulan bahwa aktivasi menggunakan larutan
basa (NaOH) tidak mampu merubah rasio Si/Al yang menyebabkan situs aktif zeolit
tidak berubah schingga tidak mampu meningkatkan kemampuan zeolit dalam

mengadsorpsi ion amonium.



BAB V1

KESIMPULAN DAN SARAN

6.1. Kesimpulan

1. Zeolit alam dan zeolit hasil aktivasi mempunyai kemampuan yang berbeda-
beda dalam mengadsorpsi ion amonium, hal ini dikarenakan luas permukaan
yang berbeda-beda juga. Semakin luas permukaan suatu sampel zeolit
semakin besar kemampuan zeolit tersebut untuk mengadsorpsi ion amonium.

2. Kapasitas adsorpsi untuk ketiga sampel zeolit mempunyai urutan sebagai
berikut : Z-1>7-3 >7-a.

3. Aktivasi menggunakan NaOH menyebabkan kristalinitas zeolit menurun dan

merusak struktur zeolit sehingga kemampuan adsorpsinya tidak maksimal.

6.2. Saran
Perlu dilakukan penelitian lain dengan menggunakan larutan basa (NaOH)
yang dapat meningkatkan rasio Si/Al sehingga dapat meningkatkan kemampuan

adsorpsi zeolit dengan signifikan.
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Lampiran 1. Data Pengukuran Keasaman
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Sampel Berat crus + sampel Berat crus + sampel Berat crus sesudah
sebelum pemanasan sesudah pemanasan didesikator
(gn) (gr) (g1)
Z-a 10,1217 10,0402 10,0966
Z-1 9,1940 9,1229 9,1857
Z-3 94167 9,3450 9,3982




Lampiran 2. Data kinetika pertukaran kation

Data kinetika pertukaran kation Z-a

50

Waktu | Absorbansi | Konsentrasi | Absorbansi | Konsentrasi Amonium
(menit) awal awal (M) akhir akhir (M) | teradsorp (M)
30 0.755 1,987x10™ 0,083 2,175x10” 1,760x10*
60 0.755 1,987x107 0,035 9.172x10° 1,886x10™
90 0.755 1,987x107 0,029 7,599x10° 1,902x10™
L 120 0.755 1,987x10™ 0,028 7337x10° 1,904x10*
Data kinetika pertukaran kation Z-1
Waktu | Absorbansi | Konsentrasi | Absorbansi | Konsentrasi Amonium
(menit) awal awal (M) akhir akhir (M) teradsorp (M)
30 0.755 1,987x10™ 0,425 1,113x10* 8,65x10°
60 0.755 1,987x10™ 0,414 1,084x107 8.94x107°
90 0.755 1,987x10™ 0,409 1,071x10™ 9,07x107
120 0.755 1,987x10™ 0,359 9.407x107 1,04x10™
Data kinetika pertukaran kation Z-3
Waktu | Absorbansi | Konsentrasi | Absorbansi | Konsentrasi Amonium
(menit) awal awal (M) akhir akhir (M) teradsorp (M)
30 0.755 1,987x10* 0,304 7.966x10° 1,181x10*
60 0.755 1,987x10™ 0,246 6,446x107 1,333x10*
90 0.755 1,987x10™ 0,246 6,446x107 1,334x10*
0.755 1,987x10™ 0,245 6,420x10” 1,336x10™

[ 120




Lampiran 3. Data adsorpsi isoterm Langmuir
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Z-a
[NH, ' Jawa | Absorbansi | [NHs lagir | [NHs Jieradsop | Jumlah C/m
(M) akhir (M) M) amonium (M/(mg/g))
teradsorp (gr)
1,5x10" {0,012 13,144x10° | 1,468x10™ 5,286x10” 5,947x107
2x10* 0,016 4,192x10° [1,958x10™ 7,049%10° 5,946x10”
L2,5x10'4 0.061 1,572x10° | 2,342x10™ 8,434x107 1,864x10™
Z-1
[NHy Tawa | Absorbansi | [NHs Lunic | [NHy Jieradsorp | Jumlah C/m
(M) akhir M) (M) amonium (M/(mg/g))
teradsorp (gr)
1,510 [ 0,283 7,416x10° | 7,584x107 2,730x10° | 2,716x107
2x10™ 0,400 1,048x10™* |9,520x107 3,427x107 3,058x107
2,5x10" [0.517 1,354x10* | 1,146x10™ 4,125x107 3,282x107
Z-3
[NH; Tawar | Absorbansi | [NHs Juwr | [NHy Jieradsorp | Jumlah C/m
M) akhir M) (M) amonium (M/(mg/g))
teradsorp (gr)
1,5x10% | 0,026 6,813x10° | 1,431x10™ 5,154x107 1,321x10™
2x107 | 0,064 1,667x10° | 1,833x10° | 6,598x10°7 2,526x10™
2,5x10" | 0.107 2,804x10° [ 2.219x107 7,990x107 3,509x10™
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Lampiran 4. Perhitungan keasaman total

Perhitungan keasaman total :

Jika X adalah berat crus + sampel sesudah didesikator (gr)
Y adalah berat crus + sampel sesudah pemanasan (gr)
Z adalah berat crus + sampel awal (gr)

Maka keasaman total = X-r) /Z BMNH,

(10,0966 — 10,0402)g /17g / mol
10,1217¢

keasaman total Z-a =

= (0,327 mmol/g

feasaman fotal 7.1 (21857 ~9.1229)g/17g /mol
9.1940g

=0,401 mmol/g

keasaman total Z-3 = (9,3982 - 9.3450)g /17g / mol
9,4167g

=0,332
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Lampiran 5. Perhitungan adsorpsi isoterm Langmuir

1. Zeolit alam

Diketahui :
[NH; Jawal (M) | Absorbansi akhir

1,5x10™ 0,012
2x107 0,016
2,5x10™ 0,061

Berat zeolit . 1 gram

Volume NH;NQO; 20,02 L

Berat molekul NH;" : 18 gr/mol

Ditanyakan : Kapasitas adsorpsi (b) & konstanta kesetimbangan ?

Jawaban :

c_had
m bK b

dengan menggunakan persamaan y=bx, maka konsentrasi akhir dapat diketahui
dimana : y = absorbansi

b = slope = 3815,945

x = konsentrasi
% jika A=0,012

maka y = bx



(¥ _ 0012
b

3815945

x = Ce = 3,144x10° M
[NH, Teeradsorp (M) = [NH4 Jawat (M) - [NHa Jakrir (M)
[NH Jieragsorp (M) = 1,5x107* — 3,144x10°

[NH4+]teradsorp (M) = 1,468)(10.4 M

M = mol
L
M = gr/ BM
[/
2T teradsorp =Mx L xBM
£T teradsorp = 1,468 x10™ mol/L x 0,02 L x 18 gr/mol

berat teradsorp = 5,286x107 gr

berat teradsorp = 5,286x107 mg

mg teradsorp
m —

gr adsorben

5,286x10” mg
m ik

Lgr

m = 5286x107 mg/g
C_ 3144x10°M
m 5,286x107(mg/ g)

C o 5.047%10° Mi(mg/g)
m



< jika A=0,016
maka y = bx

X =

y_ 0016
b 3815945

x =Ce=4,192x10°M
[NH4+]teradsorp (M) = [NH4+]awal (M) s [NH4+]akhir (M)
[NH; ieradsorp (M) = 2,0x107* —4,192x107

[NHy Teeradsorp (M) = 1,958x10™ M

M = mol
L
M = gr!/ BM
L
8T teradsorp =Mx L x BM
8T teradsorp =1,958 x10™ mol/L x 0,02 L x 18 gr/mol

berat teradsorp = 7,049x10” gr

berat teradsorp = 7,049x10” mg

mg teradsorp
me=
gr adsorben
7,049x10” mg
m =
Lgr

m = 7,049x102 mg/g



C _ 4192x10°M
7,049x107%(mg/ g)

C_ 5,947x10” M/(mg/g)
m
< jika A=0,061
maka y = bx
= ¥ 0061
b 3815945

x =Ce=1572x10" M
[NH4+]teradsorp (M) - [NH4+]awa] (M) = [NH4+]akhir (M)
[INH, Teeragsorp (M) = 2,5x10 = 1,572x10°

INH, Nieradsorp (M) = 2,342x107™ M

M = mol
L
M = gr/ BM
L
&I teradsorp =Mx L x BM
T (eradsorp = 2,342 x10™ mol/L x 0,02 L x 18 gr/mol

berat teradsorp = 8,434x107 gr
berat teradsorp = 8,434x10” mg

mg teradsorp

gr adsorben

56



8,434x10” mg
m =
I gr
m = 8434x10” mg/g
[ 1,572x10° M

m 8,434x1072(mg/ g)

Sy 1,864x10° M/(mg/g)
m

57

Dengan membuat grafik C/m vs C maka harga b dan K dapat dicari dari slope dan

intersepnya. Dari hasil perhitungan diperoleh
b = slope = 10,472
a = intersep = 2,128x107

dengan linieritas 0,997
maka nilai b = kapasitas adsorpsi = %

1
10,472

b =0,095 mg/g
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1
K= s
2,128x107° x10,472

K =4,946x10°
2. 7-1
Diketahui :
[NH; Jawal (M) | Absorbansi akhir
1,5x10™ 0,283
2x10™ 0,400

L 2,5x10™ 0,517
Berat zeolit . 1 gram
Volume NH4;NO; 20,02 L
Berat molekul NH,* : 18 gr/mol

Ditanyakan : Kapasitas adsorpsi (b) & konstanta kesetimbangan ?

Jawaban :

e 1., 1s
m bK b

dengan menggunakan persamaan y=bx, maka konsentrasi akhir dapat diketahui
dimana : y = absorbansi
b = slope = 3815,945

x = konsentrasi



% jpka A=0,283

maka y = bx
_y_ 028
b 3815945

x=Ce=7416x10"M
[NHy ieradsorp (M) = [NHy Tawar (M) - [NH, e (M)
[NH, Jreradsorp (M) = 1,5x10™ - 7,416x107

[NH Jieradsorp (M) = 7,584x10° M

M = mol
L
M = gr/ BM
L
gl' teradsorp = M X L X BM
&F (eradsorp ~7,584 x10” mol/L x 0,02 L x 18 gr/mol

berat teradsorp = 2,730x10” gr

berat teradsorp = 2,730x10” mg

mg teradsorp
m =3
gr adsorben
2,730x10? mg
m =

1 gr

m = 2,730x10” mg/g



C  7416x107°M

m  2,730x10(mg/g)

c_ 2,716x10” M/(mg/g)
m

% jika A=0,400
maka y = bx

0,400
3815,945

X = X =
b
x=Ce = 1,048x10"* M
[NH; Tieradsorp (M) = [NH, Towar (M) - [NH Tatis (M)
[(NH4 lieradsorp (M) = 1,5x107* = 3.144x107¢

[NH4+]teradsorp (M) . 9,520X10—5 M

M = Mol
L
M = gr/ BM
L
T teradsorp =MxL xBM
8T teradsorp =9,520 x10™ mol/L x 0,02 L x 18 gr/mol

berat teradsorp = 3,427x107 gr
berat teradsorp = 3,427x10% mg

mg teradsorp

gr adsorben
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m

¢
m

C
m

% jika A=0517

maka y = bx

X = X:
b

3,427x10” mg

1gr

= 3,427x107 mg/g

_ 1,408x10"'M
3.427x10%(mg/ g)

—=3,058x10” M/(mg/g)

0,517
3815945

x =Ce=1,354x10"* M

[NH4+]teradsorp (M) = [NH4+]awal (M) B [NH4+]akhir (M)

[INH, Teeradsorp (M) = 2,5x107 — 1,354x107

[NH, Teeradsorp (M) = 1,146x10* M

_ gr/BM
L

M

ar teradsorp

ar teradsorp

berat teradsorp

berat teradsorp

=MxL x BM
= 1,146 x10™ mol/L x 0,02 L x 18 gr/mol
=4,125x107 gr

=4,125x107 mg
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mg teradsorp
m =
gr adsorben
4,125x10”% mg
m =
1 gr

m = 4,125x107 mg/g

C _ 1354x10"'M

m 4,125x107*(mg/ g)
C _ 3
—=3,282x10™ M/(mg/g)
m

Dengan membuat grafik C/m vs C maka harga b dan K dapat dicari dari slope dan
intersepnya. Dari hasil perhitungan diperoleh

b = slope = 9,243

a = intersep = 2,050x10™

dengan linieritas 0,992
o . .1
maka nilai b = kapasitas adsorpsi = »

1
9,243

b =0,108 mg/g
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1
2,050x107*x0,108

K=4516x10°
2. Z-3

Diketahui :

r [NH; Jawal (M) | Absorbansi akhirj
1,5x10* 0,026

2x107* 0,064

2.5x10™ 0,107

Berat zeolit . 1 gram

Volume NH,NQO; :0,02L

Berat molekul NH;" : 18 gr/mol

Ditanyakan : Kapasitas adsorpsi (b) & konstanta kesetimbangan ?

Jawaban :

m bK b

Dengan menggunakan persamaan y=bx, maka konsentrasi akhir dapat
diketahui dimana : y = absorbansi
b = slope = 3815,945

x = konsentrasi




% jika A=0,026
maka y = bx

0,026
3815,945

=2 =
b
x=Ce = 6,813x10°M
[NH; Jeeradsorp (M) = [NHa Jawat (M) - [NHy Tacnir (M)
[NH, "ieradsorp (M) = 1,5x10 - 6,813x107

[NHy iradsorp (M) = 1,431x10™ M

M = mol
L
M = gr/ BM
L
&I teradsorp =Mx L x BM
8T teradsorp = 1,431 x10” mol/L x 0,02 L x 18 gr/mol

berat teradsorp = 5,1 54x10° gr

berat teradsorp = 5,514x10” mg

mg teradsorp
m =
gr adsorben
5,514x107 mg
m =
L gr

m = 5514x107 mg/g



C _ 6813x10°M
m 5154x10%(mg/ g)

C

—=1,321x10* M
m
% jika A=0,064
maka y = bx
(- ¥_ 0064
b 3815945

x =Ce = 1,667x10° M
[NH; Jeeradsorp (M) = [INHy Tawat (M) - [NHy i (M)
[(NHq eradsorp (M) = 2,0x107* - 1,667x107°

[NH4+]teradsorp (M) = 1,833X10-4 M

M = mol
L
M = gr/ BM
L
&I teradsorp =Mx L x BM
&T teradsorp = 1,833 x10™ mol/L x 0,02 L x 18 gr/mol

berat teradsorp = 6,598x107 gr
berat teradsorp = 6,598x10 mg

mg teradsorp

gr adsorben
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C
m

C
m

6,598x10” mg

1gr

= 6,598x10” mg/g

_ 1L667x10°M
6,598x107%(mg / g)

~==2526x10* M

% jika A=0,107

maka y = bx

Y 0,107
b 3815945

x = Ce = 2,804x10°> M

[NH; Jieradsorp (M) = [NHy Tawa (M) = [NH; Jaktir (M)

[NH; Jeeradsorp (M) = 2,5x10™ — 2,804x10°

[NH4+]teradsorp (M) == 2,2 19X10-4 M

mol
IJ

M =

_ gr/BM
L

M

8T teradsorp
Er teradsorp
berat teradsorp

berat teradsorp

=MxL x BM
=2,219 x10™* mol/L x 0,02 L x 18 gr/mol
=7,990x107 gr

=7,990x10" mg
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mg teradsorp
m =
gr adsorben
7,990x10” mg
m =
lgr

m = 7,990x107 mg/g

C_ 2,804x10"M
m- . 7990x107(mg/g)

Ry

€ 3.509x10" Mi(mglg)
m

Dengan membuat grafik C/m vs C maka harga b dan K dapat dicari dari slope dan
intersepnya. Dari hasil perhitungan diperoleh

b = slope = 10,265

a = intersep = 6,889x107

dengan linieritas 0,995
o : .1
maka nilai b = kapasitas adsorpsi = 5

_ 1

10,265

b =0,097 mg/g



1

 6,889x107°x0,097

K = 14,964x10*

-
yA
.,
O
Z
m
L
) 2
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Lampiran 6. Skematika kerja

1. Persiapan sampel

Batuan zeolit

dihancurkan

Diyak dengan ukuran 50 mesh

2. Aktivasi zeolit

100 gr zeolit

J

Dipanaskan pada oven dengan suhu 130 °C sampai

kering
50 gr zeolit 50 gr zeolit
A ¥
Direfluks dengan Direfluks dengan
NaOH 1M NaOH 3M

disaring

l
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l

Masing-masing sampel zeolit dicuci dengan
akuades sampai pH 7

y

Direndam dalam NH4NO; 2 M selama 5 jam

Dicuci dengan akuades sampai pH 7

Kalsinasi pada suhu 300 °C

3. Pengukuran panjang gelombang kompleks Nessler

Sebanyak 1 mL. NHyNO;

0,01 M

Dimasukkan dalam labu
takar 10 mL

il

Diencerkan sampai batas

l
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|

Ditambahkan reagen Nessler
sebanyak 1 mL

l

Diamkan selama + 20 menit

|

Ukur panjang gelombang dengan spektrofotometer
UV-Vis

4. Pengukuran kestabilan kompleks Nessler

1 mL NH4NO; 0,01 M

J

Labu takar 10 mL

l

Diencerkan samnai hatas

v

Ditambahkan reagen Nesler | mL

l

Diamkan selama * 20 menit, dan diukur dengan
spektrofotometer UV-Vis
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5. Pembuatan kurva baku

Dibuat variasi konsentrasi NH;NO;

0,00 M

1,0x10™

1,50x10™

2,0x10™

2,5x10™

Ditempatkan dalam tabung reaksi dan
ditambahkan reagen Nessler sebanyak

1 mT

i

Diukur absorbansi pada panjang
gelombang 407,2 nm
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6. Pengukuran keasaman

Crus 1 Crus 2 Crus 3

\/

Ditimbang dan catat berat masing-masing

y

Z-a Z-1

Crus1+1gr Crus2+1gr Crus3+1gr

Z-3

£ =g

Ditimbang dan dicatat berat masing-masing

Dipanaskan dalam oven den

gan suhu 130 °C selama 3 jam

Dilakukan penimbangan kembali pada crus

l
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i

Dimasukkan dalam desikator mengelilinggi amoniak selama 24 jam

1

Dilakukan penimbangan kembali pada masing-masing crus

7. Kinetika Pertukaran Kation

lgrZ—a

A

lgrZ-1

lerz-3

Gelas beker

y

<«— Ditambahkan 20 mL
NH/NO; 2 x 10° M

Diaduk dengan kecepatan 200 rpm
selama 0,5 jam; 1,5 jam; dan 2 jam

-
Disaring

:

Filtrat diambil 1 mL

l
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l

i

Didiamkan selama 20 menit

Reagen Nessler

Pengukuran absorbansi dengan UV - Vis

8. Adsorpsi Isoterm Langmuir

’lng-a lgrz-1

3

lgrZz-3

y Ditambahkan 20 mL
Gelas beker — NHNO; 1,5 x 107 M;
2x 10" M;25x10* M

Diaduk dengan kecepatan 200 rpm selama 2 jam

|

Disaring

y

Filtrat diambil 1 mL

=
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Diencerkan sampai 10 mL | Ditambahkan 1 mL




Diencerkan sampai 10 mL. [¢———

Didiamkan selama 20 menit

Pengukuran absorbansi dengan UV — Vis

Ditambahkan 1mL
reagen Nessler
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