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aluminate solution is stirred vigorously using a magnetic stirrer at 50°C and
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temperature (105°C). The products obtained were then characterized by
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that the synthesis procedure followed by microwave activation showed the . o .

potential for the formation of zeolite NaP and resulted in an increased surface ] Indahpratiwi250899@gmail.com

area of up to 125.797 m?/g. DOI: https://doi.org/10.30743/cheds.v7i1.6579

1. PENDAHULUAN

Zeolit berasal dari mineral hasil tambang yang memiliki sifat mudah kering serta lunak. Zeolit memiliki warna
putih kekuning-kuningan, putih kehijau-hijauan, serta putih keabu-abuan. Nama zeolit ini berasal dari bahasa Yunani
yaitu Zeni dan Lithos, memiliki arti batu yang mendidih karena jika dipanaskan akan mengeluarkan buih serta air. Zeolit
memiliki sifat-sifat mineral yang sangat variasi tergantung dari jenis serta kadar mineral zeolit. Struktur zeolit sendiri
berongga, dimana biasanya rongga ini diisi oleh air serta kation yang bisa dipertukarkan serta memiliki ukuran pori
tertentu (Rahmawati & Sulistyaningsih, 2018). Pori-pori zeolit mengadsorbsi molekul yang masuk ke dalam pori dan
menghalangi molekul yang lebih besar dari ukuran porinya, sehinga dapat berperan sebagai penyaring molekul
(molecular sieve) (Indira & Abhitha, 2022). Struktur dasar zeolit terdiri dari jaringan tetrahedral [SiO4]* dan tetrahdedral
[AlO4]°. Tetrahedron dihubungkan melalui atom oksigen untuk membentuk struktur terbuka dengan lubang kosong
(Tran-Nguyen et al., 2021).

Terdapat dua jenis zeolit, yaitu zeolit alam dan zeolit sintesis. Zeolit alam merupakan zeolit yang mengalami
pembentukan dari batuan vulkanik serta batuan sedimen yang mengendap akibat proses perubahan alam jutaan tahun
lalu, yang biasanya digunakan sebagai katalis maupun sebagai penyangga pada reaksi katalitik (Joya et al., 2014). Zeolit
sintesis merupakan zeolit yang dibuat di laboratorium yang waktu pembuatannya tidak memakan waktu jutaan tahun
seperti zeolit alam. Zeolit sintesis lebih unggul dari zeolit alam pada waktu pembuatannya yang tidak memakan waktu,
parameter sintesis yang bisa dikontrol, yang pada gilirannya memungkinkan untuk memperoleh bahan dengan parameter
tertentu dan bentuk yang sangat murni serta memiliki kristalinitas yang lebih tinggi (Szerement et al., 2021).

Zeolit sintesis terdiri dari berbagai tipe, yaitu zeolit faujasit dan gismondine. Salah satu contoh dari zeolite faujasit
dan zeolite gismondine yaitu zeolit NaX dan zeolit NaP. Zeolit NaX mempunyai rasio molar Si/Al = 1,0 hingga 1,5 (Ge
et al., 2020), sedangkan zeolite NaP memiliki rasio molar Si/Al = 2-5 (Sri et al., 2015). Zeolit NaX terdiri dari sangkar
sodalit yang terhubung satu sama lain melalui enam cincin ganda (prisma D6R) yang membentuk rongga besar FAU
dengan saluran berpori tiga dimensi berdiameter 7,4 A yang mampu menampung molekul besar (Boycheva et al., 2020).
Zeolit NaP yang merupakan tipe karangka GIS terdiri dari kerangka (framework) dengan saluran perpotongan 0,31 nm
x 0,44 nm dan 0,26 nm x 0,49 nm (Pal et al., 2013). Rasio Si/Al yang rendah (~1,18) yang membuatnya lebih baik untuk
penyerapan logam berat karena adanya banyak ion Na* yang dapat ditukar (6,54 mmol/g) (Ezzeddine et al., 2018).
Ukuran mikropori zeolite NaP yang lebih kecil daripada zeolit lain seperti Faujasite (FAU), Linde type A (LTA) dan
Mordenite (MOR), efektif dimanfaatkan untuk menghilangkan kation logam beracun seperti Zn?* dari air limbah. Selain
itu, NaP juga berpotensi dalam pemisahan air (H.O) atau gas-gas kecil seperti N, CO., dan H; (Bunmai et al., 2020).
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Pal et al., (2013) melaporkan sintesis zeolit NaP dengan menerapkan metode ultrasonic dan kristalisasi pada
temperatur ruang selama 3 jam yang dilanjutkan dengan pemanasan hidrotermal untuk menghasilkan zeolit dengan
ukuran partikel yang kecil. Dengan meningkatnya energi dan waktu radiasi, kristalinitas sampel zeolit yang disintesis
sedikit meningkat. Rahayu et al., (2015) juga mensintesis zeolit Y dari kaolin dan mendapatkan fasa zeolit NaP pada
proses pemanasan terlama yaitu 21 jam.

Aktivasi zeolit dengan gelombang mikro atau microwave merupakan salah satu aktivasi zeolite yang menerapkan
prinsip ramah lingkungan. Microwave adalah salah satu pemanfaatan energi elektromagnetik yang memiliki panjang
gelombang antara 1 mm - 1 m dimana frekuensinya antara 0,3 - 300 GHz (Zalmi & Khair, 2021). Karakteristik
pemanasan gelombang mikro memungkinkan untuk memanaskan sistem reaksi secara seragam dalam waktu singkat,
yang mendorong perkecambahan inti kristal serta mempercepat laju kristalisasi. Sampel yang disintesis dengan metode
sintesis kristalisasi radiasi gelombang mikro memiliki keunggulan kristalinitas tinggi dan kemurnian tinggi (He et al.,
2021). Semakin lama pemanasan gelombang mikro diberikan pada sampel, maka luas permukaan sampel akan semakin
besar (Umam & Hernawati, 2018). Oleh karena itu penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh gelombang
mikro (microwave) dalam sintesis zeolite.

2. METODE PENELITIAN

2.1 Alat dan Bahan
2.1.1 Alat

Microwave Electrolux EMM2308X 220V~50Hz, FTIR Spectrum Two 120/240 V, 50/60 Hz - Standard DTC, X-
Ray Difraction (XRD) tipe X Pert PRO merk PANalitycal MPD PW3040/60, dan penentuan spresifik surface area
dilakuan dengan model Brunauer-Emmett-Teller (BET) Quantachrome Nova 4200e.

2.1.2 Bahan

Silica Gel 60 (Merck), Aluminium oksida (Merck), NaOH (Merck), dan akuades.
2.2 Prosedur
2.2.1 Preparasi Larutan Natrium Silikat dan Aluminat

Silica gel ditimbang sebanyak 3 gram dan dimasukan ke dalam gelas kimia 250 mL dituangkan 50 mL larutan
NaOH (1M) kedalam gelas lalu diaduk menggunakan magnetic stirrer dengan kecepatan 300 rpm pada suhu 90°C
selama 3 jam. Selanjutnya timbang 1 gram serbuk alumina dan 25 mL NaOH (1M) dan masukan ke dalam gelas kimia
250 mL diaduk sampai larut.

2.2.2 Sintesis Zeolit

Menggabungkan larutan Natrium aluminat kedalam fraksi berair Natrium silikat secara bertahap pada suhu 50°C
dan diaduk dengan kuat dengan magnetic stirrer selama 2 jam pada suhu 50°C. Setelah mendapatkan campuran gel
homogen, campuran gel tersebut di microwave dengan daya 150 watt dengan variasi waktu selama 1, 2, 3, 4, 5 menit.
Setelah itu diamkan selama satu malam hingga terbentuk kristal zeolit yang mengendap. Kemudian dilakukan
sentrifugasi lalu disaring dan dilakukan pencucian dengan aquades sebanyak 3 kali, kemudian di keringkan dalam oven
pada suhu 105°C sampai berat kristal konstan. Serbuk zeolit yang terbentuk kemudian di karakterisasi menggunakan
FTIR, XRD dan BET. Berikut adalah reaksi yang terjadi pada sintesis zeolit.

microwave

NazSiOsag) + 2NaAlOzag— [Nax(AlO02),(Si0)2.H20] gen

A
[Nax(Al02),(Si0)2.H20] (o= Naw[(Al02)y(SiO)2.nH20] (erysial

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

3.1 Karakteristik Zeolit dengan FTIR

Analisa FTIR dilakukan untuk melihat gugus-gugus fungsi yang terbentuk sebelum dan setelah diaktivasi
menggunakan gelombang ultrasonik yang dilakukan pada gelombang 4000-450 cm™t. Berdasarkan hasil karakterisasi
FTIR, diperoleh spektrum sebagai berikut.
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Gambar 1: Hasil Karakterisasi FTIR a) tanpa aktivasi, b) 1 menit, c) 2 menit, d) 3 menit, e) 4 menit, f) 5 menit, g)
Zeolit NaX, h) Zeolit NaP

Puncak karakteristik spektrum FTIR zeolit NaX adalah pada bilangan gelombang 3480, 1637, 1054, 972, 754,
692, 671, 562 cm *}(Kalayct & Bardakgt, 2014). Puncak karatersitik zeolite NaX adalah pada 970cm™ yang merupakan
puncak Si-O-Al (Panek et al., 2021). Dari hasil pengukuran terlihat puncak karakteristrik zeolite NaX tidak muncul. Hal
ini menyatakan bahwa NaX tak terbentuk melalui prosedur sintesis ini.

Karakteristik zeolite NaP muncul pada bilangan gelombang 3472, 1650, 1007, 747, 670, 572 dan 465 cm™.
Serapan ini dipenuhi dari spektrim gambar 1. Sehingga mengindikasikan zeolit yang terbentuk dengan perlakuan diatas
adalah NaP.

Puncak 1600-1650 serta 600-670 dikaitkan dengan hubungan eksternal cincin ganda, getaran molekul air dan
peregangan OH masing-masing. Puncak 1007-1070 dan 500-572 masing-masing ditetapkan untuk tekukan T-O (T= Si,
Al) dan getaran tetrahedral Si-O, Al-O. Puncak sekitar 740-747 cm™ ditetapkan sebagai vibrasi regangan simetris
tetrahedron internal (Pal et al., 2013). Spektrum IR total mengkonfirmasi pembentukan struktur zeolit NaP.
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3.2 Karakteristik XRD
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Gambar 2: Hasil XRD (a) Zeolit NaX; (b) Zeolit NaP

Dari Gambar 2. menunjukkan efek gelombang mikro (microwave) dalam meningkatkan kristalinitas produk
dengan makin tajamnya puncak difraktogram setelah aktivasi dengan microwave. Hasil XRD dari produk dengan
aktivasi microwave lebih menunjukkan karakteristik puncak difraksi zeolite NaP dibandingkan dengan zeolite NaX.
Terlihat pada Gambar 2. (b) bahwa puncak utama aktivasi 5 menit muncul pada 28,2° serta sudut lainnya 18,6°, 28,2°,
dan 38,4° yang merupakan sebagian dari puncak karakteristik zeolite NaP menurut standar pengukuran JCPDS (Joint
Committee of Powder Diffraction Standard No.71-0962).

Terlihat dari hasil XRD bahwa Zeolit NaP sudah mulai terbentuk pada sebelum aktivasi dengan prosedur sintesis
ini. Puncak difraktogram terlihat makin tajam setelah aktivasi. Semakin lama waktu radiasi gelombang mikro selama 5
menit, maka semakin tinggi kristalinitas zeolite NaP. Radiasi gelombang mikro dapat mempercepat proses nukleasi
sehingga semakin seragamnya pertumbuhan partikel zeolit NaP.(Umam & Hernawati, 2018) Puncak difraksi yang
semakin tinggi dan tajam menandakan kristal yang tersusun semakin teratur (Rahmadani, 2019).

Metode yang sama dari sumber silika abu sekam padi dengan metode refluks sebelumnya telah berhasil
menghasilkan zeolit NaX (Tran-Nguyen et al., 2021), dan metode yang sama dengan sumber fumed silica dengan metode
hidrotermal-microwave menghasilkan zeolit NaX (Ansari et al., 2014). Dengan demikian pada penelitian ini metode
yang sama dengan sumber silika gel dan melibatkan microwave belm menghasilkan zeolit NaX, namun
mengindikasikan pembentukan zeolit lain yaitu zeolit NaP.

Saat mensintesis zeolite, seringkali hasil sintesis berakhir dengan menghasilkan zeolit campuran dan zeolit NaP
merupakan salah satu yang sering dijumpai (Hansen et al., 1993). Hal ini dapat terjadi karena pemanasan zeolit A, X,
dan Y dalam waktu lama dalam larutan NaOH dapat menghasilkan pembentukan zeolit P (NaP). Seperti yang telah
dilakukan Rahayu et al., (2015) mensintesis zeolit Y dari kaolin dengan metode hidrotermal, namun menghasilkan
zeolit NaP pada waktu sintesis 21 jam.

3.3 Penentuan Luas Permukaan Spesifik Produk
Berdasarkan hasil karakterisasi diperoleh data sebagai berikut.Contoh untuk Tabel 1.

Tabel 1: Hasil BET Adsporpsi-Desorpsi N2

Sampel Seet (M2/g) | Rata-ratan ukuran pori (A) | Vi pori (cc/gr)
Tanpa Aktivasi 110.569 61.0885 0.2125
Microwave 5 menit 125.797 61,027 0.2145
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Terlihat pada Tabel 1. sampel yang diaktivasi dengan microwave selama 5 menit menghasilkan luas permukaan
yang lebih besar daripada sampel tanpa aktivasi. Luas permukaan sampel zeolit mengalami peningkatan dari 110.569
mZ/g menjadi 125.797 m2/g. Adanya peningkatan luas permukaan pada sampel zeolit dikarenakan adanya energi
gelombang mikro yang dapat memanaskan campuran reaksi secara lebih seragam, sehingga menghasilkan partikel yang
lebih kecil dengan distribusi ukuran yang sempit, serta memperluas luas permukaan (Serhan et al., 2019).

Kristalinitas yang rendah akan mengurangi luas permukaan spesifik karena fakta bahwa aluminosilikat amorf
akan memblokir pori-pori luar kristal zeolite (Ansari et al., 2014). Ukuran rata-rata pori sampel zeolit menunjukkan
bahwa zeolit NaP hasil dari protokol sintesis ini memiliki ukuran rata-rata pori sebesar 61,027 A (6,1027 nm).

Tabel 2: Perbandingan luas permukaan zeolit NaX dan NaP yang telah disintesis penelitian sebelumnya.

Sumber Silika Metode Seer (m?/g) Referensi
Silika gel (NaP) Microwave 127.797 Penelitian ini
Abu sekam padi (Zeolit NaX) Refluks 388 (Tran-Nguyen et al., 2021)
Sodium metasilicate Hidrotermal NaX-500 = 336 (Menad et al., 2018)
(Zeolit NaX) NaX-600 = 125
Natrium silikat Microwave 204.013 (Umam & Hernawati, 2018)
(Zeolit NaX)
Colloidal silica (Zeolit NaP) Ultrasonic 102 (Pal et al., 2013)
Natural Zeolite (Zeolit NaP) Hidrotermal 95.95 (Hong, 2021)

Surface area pada zeolite NaP dengan aktivasi ultrasonik dan hidrotermal pada Tabel 2 diatas lebih kecil
dibandingkan dengan surface area zeolite yang disintesis pada penelitian ini., dimana aktivasi zeolite NaP dengan
ultrasonik menghasilkan surface area = 102 m?/g dan aktivasi zeolite NaP dengan hidrotermal menghasilkan surface
area = 95.95 m?/g sedangkan hasil sintesis dengan aktivasi microwave yang dilakukan oleh peneliti menghasilkan
surface area sebesar 127.797 m?/g. Sehingga aktivasi zeolit menggunakan microwave lebih efekif dan efisien dalam
meningkatkan luas permukaan dibandingkan dengan menggunakan aktivasi hidrotermal yang membutuhkan waktu
berjam-jam untuk meningkatkan luas permukaan zeolit NaP.

4. SIMPULAN

Telah dilakukan sintesis zeolit dengan aktivasi gelombang mikro. Produk dari metode sintesis ini menunjukkan
adanya zeolit yang berhasil disintesis dengan adanya gugus fungsi Si-O dan Al-O, serta mengindikasikan adanya fasa
NaP pada sudut 26 18,6°, 28,2°, dan 38,4° sesuai dengan standar pengukuran JCPDS (Joint Committee of Powder
Diffraction Standard No0.71-0962) serta luas permukaan zeolit mengalami peningkatan dari 110.569 m2/g menjadi
125.797 m2/g.
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