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ABSTRAK

Metode pembuatan zeolit yang umum dan banyak digunakan adalah metode alkali
hidrotermal. Dalam penelitian ini proses sintesis zeolit dari ampas tebu
menggunakan metode alkali hidrotermal pada temperatur 150 °C dan variasi waktu
hidrotermal 8 jam, 16 jam dan 24 jam. Zeolit sintesis yang diperoleh dari metode
alkali hidrotermal tersebut dikarakterisasi dengan menggunakan Difraksi Sinar-X
dan Mikroskop Pemindai Elektron. Hasilnya adalah zeolit sodalit yang dihasilkan
dari variasi waktu hidrotermal 8 jam dengan bentuk kristal kubik berukuran kecil
saling berikatan membentuk geometri memanjang. Kemampuan adsorpsi dari zeolit
sintetis yang dihasilkan diuji dengan menggunakan ion logam Pb2*. Kapasitas
adsorpsi yang dihasilkan adalah 17,5485 mg/g.

Kata kunci: hidrotermal, zeolite, adsorbsi

ABSTRACT

Zeolites are generally prepared using the alkaline hydrothermal method. In this
study, the process of synthesizing zeolite from bagasse using the alkaline
hydrothermal method at a temperature of 150 OC and a hydrothermal time variation
of 8 hours, 16 hours and 24 hours. The synthesized zeolite obtained from the
alkaline hydrothermal method was characterized using X-Ray Diffraction and
Scanning Electron Microscopy. The result is a sodalite zeolite produced from a
hydrothermal time variation of 8 hours in the form of small cubic crystals bonded to
each other to form an elongated geometry. The adsorption ability of the synthetic
zeolite produced was tested using the metal ion Pb2+. The resulting adsorption
capacity is 17.5485 mg/g.
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PENDAHULUAN

Tebu merupakan sumber daya alam yang cukup melimpah di Indonesia
umumnya dan di Propinsi Jambi khususnya. Selain sebagai penghasil gula tebu
juga menghasilkan limbah dalam proses pengolahnnya. Limbah yang dihasilkan
salah satunya ampas tebu yang hanya digunakan untuk tambahan bahan pakan
ternak. Ampas tebu memiliki kandungan silica dan alumina yang cukup tinggi

sehingga bisa digunakan sebagai bahan baku pembuatan zeolite. Berdasarkan
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dari hal tersebut maka dilakukan penelitian untuk membuat dan
mengkarakterisai zeolite yang beradala dari ampas tebu. Sintesis dan
pengkristalisasian zeolite tersebut dilakukan dalam reaktor hidrotermal.
Kemudian zeolite yang dihasilkan akan diaplikasikan pada proses penyerapan ion
logam Pb2+. Sehingga diharapkan zeolite tersebut dapat mengurangi pencemaran
yang diakibat oleh logam salah satunya ion logam Pb2+. Penelitian ini dimulai
dengan pengambilan sampel limbah ampas tebu yang kemudian dilakukan proses
furnace untuk mendapat abu. Selanjutnya dilakukan sintesis zeolite. Hasil
sintesis tersebutkan akan dilakukan dalam reaktor hidrotermal pada variasi
waktu 8 jam, 16 jam dan 24 jam dan suhu 1500C. Zeolite yang dihasilkan akan
dikarakterisasi menggunakan XRD dan SEM-EDX. Kemudian akan diaplikasikan

pada penyerapan ion logam Pb2+.

METODOLOGI PENELITIAN
Alat dan Bahan

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah reactor hidrotrmal, furnace,
kertas saring, neraca analitik, grinder, pengaduk magnet, XRF, Scanning Electron
Microscopy, X-Ray Diffraction.. Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah
ampas tebu , NaOH, Al(OH)3 dan aquadest. ban dalam bekas kendaraan bermotor

roda dua dengan merk IRC dan Katalis Zeolit.

Preparasi Awal Sampel Ampas Tebu

Silika amorf disintesis dari ampas tebu dengan menggunakan metode dari
Fungaro (2014). Mula-mula ampas tebu dikeringkan dengan menggunakan oven
pada suhu 90 °C selama 4 jam kemudian dipotong kecil-kecil setelah itu
dilakukan proses penggilingan menggunakan grinder, selanjutnya ampas tebu
diabukan dengan menggunakan furnace pada suhu 700 °C selama 20 kemudian

abu ampas tebu dikarakterisasi dengan menggunakan instrument XRF.

Pembuatan Reaktan Natrium Silikat

Pembuatan larutan Natrium Silikat dilakukan dengan mencampur sebanyak
20 gram abu ampas tebu lalu diletakkan dalam gelas beker dan ditambahkan
NaOH sebanyak 50 gram. Dikalsinasi dengan menggunakan furnace pada suhu
550 °C selama 1 jam lalu direndam dalam aquades dan didiamkan selama 24 jam

kemudian disaring. Filtrat yang dihasilkan diencerkan hingga volumenya 150 ml.
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Proses Sintesis Zeolit

Proses sintesis zeolit dilakukan dengan mereaksikan 40 ml natrium silikat
dengan 60 ml natrium aluminat disertai pengadukan selama 3 jam. Campuran
dimasukkan kedalam reaktor hidrotermal dan dilakukan proses kristalisasi
menggunakan metode alkali hidrotermal pada temperatur 150 °C dengan variasi
waktu 8 jam, 16 jam dan 24 jam. Padatan hasil kristalisasi dicuci dengan aquades
hingga bening dan padatan dikeringkan pada suhu 90 °C selama 2 jam. Padatan

yang diperoleh selanjutnya dikarakterisasi menggunakan XRD dan SEM.

Adsorpsi Ion Logam Timbal (Pb2+)

Adsorpsi ion logam Timbal (Pb2*) dilakukan dengan cara membuat larutan
standar dari padatan Timbal Oksida (PbO) dengan konsentrasi SO ppm dalam
erlenmeyer kemudian ditambahkan 0,1 gram zeolit ke dalamnya, setelah itu
dilakukan proses adsorpsi. Larutan hasil adsorpsi disaring menggunakan kertas
saring. Filtrat hasil penyaringan kemudian dianalisis menggunakan instrumen

AAS.

Perancangan Reaktor Hidrotermal

i “, .; ¢ lﬁi Ny 4
Gambar 1. Perancangan Reaktor Hidrotermal

Analisa Abu Ampas Tebu
Tahap pertama analisa awal sampel abu ampas tebu menggunakan XRF (X-
Ray Fluorescence) untuk mengetahui komposisi senyawa alumina dan silika dari

ampas tebu.
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Analisa Zeolit Hasil Sintesis

Zeolit yang dihasilkan akan dikarakterisasi dengan menggunakan XRD (X-
Ray Diffraction) untuk melihat bentuk serta struktur kristalinitas dan SEM
(Scanning Electro Microscopy) untuk melihat morfologi permukaan zeolit yang
dihasilkan.

Analisa Zeolit Sebagai Adsorben Ion Logam Timbal (Pb2+)
Zeolit yang dihasilkan akan diaplikasikan dalam penyerapan ion logam Pb2+
setelah itu dilakukan analisa dengan menggunakan instrumen AAS (Atomic

Absorption Spectroscopi) untuk mengetahui konsentrasi logam yang terserap.

Perhitungan Hasil Adsorpsi Zeolit
Hasil dari proses adsorpsi oleh zeolit pada penyerapan ion logam Pb2+ akan

dihitung kapasitas adsorpsinya dengan menggunakan persamaan rumus :
C1-C2
Q= (557)xv

Sedangkan persentase adsorpsi (efisiensi adsorpsi) dapat dihitung dengan

menggunakan rumus :

%E = (Cawal_cakhir) % 100%

awal

HASIL DAN PEMBAHASAN
Analisis Proksim Proses Sintesis Zeolit Menggunakan Metode Alkali
Hidrotermal

Proses sintesis zeolit dilakukan dengan cara mereaksikan larutan Natrium
Silikat dengan Natrium Alimunat. Hasil pencampuran larutan ini membentuk gel
berwarna putih yang kemudian di lakukan pengadukan selama 3 jam
menggunakan pengaduk magnet. Tujuan pengadukan ini adalah untuk
menghomogenkan campuran dan mempercepat reaksi antara Natrium Silikat dan
Natrium Aluminat karena adanya pengadukan sehingga frekuensi tumbukan
molekul-molekul akan terjadi lebih besar dan reaksi akan cepat berlangsung.
Alkali hidrotermal atau kristalisasi pada pembentukan zeolit dicapai dengan
perubahan struktur aluminat dan silikat dari fase larutan menjadi fase gel
kemudian fase padatan. Metode alkali hidrotermal mengikuti Hukum Ostwald
yang merupakan transformasi yang terjadi secara bertutut-turut. Berdasarkan
penelitian yang dilakukan (Yelmida et al, 2011) yang mensintesis zeolit dari Fly

Ash sawit, variasi pengaruh pengadukan terbaik pada diperoleh pada waktu 3 jam
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pada suhu ruangan. Pencampuran antara Natrium Silikat dan Natrium Aluminat
yang disertai pengadukan akan membentuk gel berwarna putih.

Hasil dari metode alkali hidrotermal dengan variasi waktu 8 jam, 16 jam dan
24 jam berupa padatan. Warna padatan yang terbentuk berbeda-beda
berdasarkan variasi temperatur.Untuk waktu 8 jam di peroleh padatan berwarna
putih, waktu 16 jam di peroleh padatan berwarna putih kecoklatan dan waktu 24
jam di peroleh padatan berwarna coklat. Padatan-padatan tersebut merupakan
zeolit hasil sintesis. Kemudian padatan tersebut dicuci dengan aquades hingga
filtrat berwarna jernih. Tujuan pencucian ini adalah untuk menghilangkan sisa
NaOH yang ada dalam zeolit. Setelah dicuci kemudian padatan dikeringkan pada
suhu 80 °C selama 4 jam untuk mengurangi kandungan air yang berada dalam
zeolit sintesis sehingga di peroleh padatan kering dengan berat konstan.

Untuk mengidentifikasi zeolit hasil, dilakukan karakterisasi menggunakan
X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui struktur kristal, jenis zeolit dan
kristalinitas dan Scanning Electro Microscope (SEM) di gunakan untuk melihat

bentuk morfologi zeolit sintesis.

Karakterisasi Zeolit

Karakterisasi zeolit dengan sinar-X bertujuan untuk menentukan jenis
mineral dan kristalinitasnya. Kristalinitas sampel di lihat dari pola
difaktogramnya. Difaktogram yang memiliki pemisahan puncak-puncak yang jelas
dan intensitas ketajaman puncaknya tinggi memiliki kristalinitas yang baik. Sifat-
sifat, struktur dan komposisi dari padatan hasil sintesis ditentukan dengan
difraksi sinar X (XRD) menggunakan JEOL JDX-353. Pola difraksi dialurkan
dalam rentang 92Th = 5-50. Hasil XRD untuk zeolit pada waktu 8 jam, 16 jam dan
24 jam dapat dilihat pada Gambar 4.1. Hasil dicocokkan dengan JCPDS (Joint
Committee Powder Diffraction Standar) yang menunjukkan bahwa pada variasi
waktu 8 jam, 16 jam dan 24 jam data difraktogram tersebut memberikan pola

yang berbeda-beda.
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Gambar 2. Hasil XRD untuk zeolit pada waktu (a) 8, (b) 16, dan (c) 24 jam

Dari Gambar 2 diketahui bahwa perbedaan waktu hidrotermal memberikan
hasil difaktogram berbeda dengan intensitas puncak yang berbeda pula.
Perbedaan yang cukup besar terlihat pada pola difaktogram antara 8 jam dengan
16 jam dan 24 jam, yakni pada waktu 8 jam puncak yang muncul cukup banyak
dengan pola naik dan turun yang cukup jauh sedangkan pada waktu 16 jam dan
24 jam puncak yang muncul sangat sedikit dan dengan pola naik dan turun yang
pendek. Pada waktu 8 jam terdapat 18 puncak (peak), 16 jam terdapat 1 puncak
dan 24 jam terdapat 2 puncak pada 26

Karakterisasi Zeolit dengan Scanning Electron Microscope (SEM)

Analisis menggunakan SEM bertujuan untuk melihat morfologi bentuk
partikel pada permukaan. Pada prinsipnya analisis permukaan melibatkan radiasi
permukaan dengan sumber energi yang cukup untuk menembus dan
menimbulkan emisi dari permukaan berkas energi yang bisa dianalis. Berikut

hasil analisa SEM untuk Sodalit pada waktu 8 jam.
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Gambar 4. (a) Sodalit t = 8 jam (b) Sodalit (Fajar,2012) dan (c) Sodalit (Daniela
et al, 2010)

Dari hasil analisa SEM gambar 4.4 Sodalit memiliki kemiripan bentuk yang
sama dengan hasil penelitian (Fajar et al, 2012) gambar 4.5 (a) dan penelitian
(Daniela et al, 2010) gambar 4.5 (b). Kristal berbentuk kubus dengan ukuran kecil
dan halus serta memanjang yang saling berikatan merupakan bentuk kristal dari
Sodalit. Kubus dengan ukuran kecil yang saling berikatan membentuk geometri
memanjang lebih dominan jika dibandingkan dengan kubus yang berukuran lebih
besar. Dari morfologi hasil SEM memperlihatkan adanya pori-pori yang terbentuk
pada setiap kristal Sodalit (Wajima, 2005) yang membuktikan bahwa salah satu
sifat atau karakteristik zeolit adalah berpori karena kristal zeolit merupakan
kerangka yang terbentuk dari jaring tetrahedral SiO4 dan AlO4 (Lobo et al, 2001).
Dari hasil SEM juga memperlihatkan bentuk kristal yang seragam dan tidak
terdapat bentuk kristal yang lain. Hal ini menunjukkan bahwa pada hasil
hidrotermal dengan temperatur 150 °C dan waktu 8 jam adalah kondisi terbaik
zeolit terbentuk paling banyak dan tidak ada campuran dari zeolit lain adalah

Sodalit.
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Adsorpsi Ion Logam Timbal (Pb2+)

Adsorpsi merupakan suatu proses penyerapan oleh padatan tertentu
terhadap zat tertentu yang terjadi pada permukaan zat padat karena adanya gaya
tarik atom atau molekul pada permukaan zat padat tanpa meresap ke dalam
(Atkins, 1999). Proses adsorpsi pada penelitian ini dilakukan dengan cara
membuat larutan logam dari padatan Timbal Oksida dengan konsentrasi 50 ppm.
Setelah itu dimasukkan sebanyak 50 ml ke dalam Erlenmeyer dan dilakukan
proses adsorpsi dengan zeolit sebesar 0,1 gram. Proses adsorpsi dilakukan dengan
mengaduk larutan dengan pengaduk magnet selama 60 menit. Tujuan
dilakukannya pengadukan adalah untuk memperluas dan memperlama waktu
kontak adsorben yang dalam hal ini adalah zeolite dengan adsobat yaitu ion logam
timbal yang terlarut dalam larutan logam. Setelah diaduk campuran dipisahkan
dengan magnet eksternal, campuran disaring dengan kertas saring. Filtrat
dianalisis kandugan ion logam Pb2+ dengan Atomic Absorption Spectroscopy (AAS).

Analisa AAS atau Atomic Absorption Spectroscopy dilakukan untuk
mengetahui konsentrasi akhir larutan logam setelah dilakukan proses adsorpsi.
Dari hasil analisa AAS didapat konsentrasi akhir larutan logam sebesar 14,903
ppm, angka ini lebih kecil dari konsentrasi awal larutan logam maka dapat
dihitung kapasitas adsorpsinya sebesar 17,5485 mg/g dengan efisiensi adsorpsi
sebesar 70,194 %. Dengan hasil perhitungan kapasitas adsorpsi sebesar 17,5485
mg/g tersebut maka zeolit sintetis dari ampas tebu dapat diaplikasikan sebagai

adsorben ion logam Pb2+.

KESIMPULAN

Hasil karakterisasi menggunakan XRD dan SEM menunjukkan pada
memiliki kristalinitas paling baik dengan jenis zeolit Sodalit dengan rumus
kimiaNag[AlO4SiO4]6.8H20 dengan struktur kristal kubik. Kapasitas adsorpsi
ionlogamPb2+ oleh zeolit sodalit adalah 17,5485 mg/g.
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