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Zeolit K-F telah berhasil disintesis secara
langsung dari kaolin Blitar menggunakan
metode hidrotermal pada suhu 150 °C selama
48 jam dengan penambahan larutan KCI pada
variasi konsentrasi (1,7; 2,5 dan 3,4 M).
Padatan hasil sintesis yang dianalisis
menggunakan teknik difraksi sinar-X (XRD)
dan  spektroskopi  inframerah  (FTIR)
menunjukkan bahwa zeolit K-F mulai
terbentuk pada sampel dengan penambahan
KCI dan waktu kristalisasi 48 jam, sedangkan
tanpa penambahan KCI (0 M) zeolit K-F tidak
terbentuk. Sementara itu, berdasarkan analisis
SEM pada sampel zeolit K-F dengan
penambahan KCI sebesar 2,5 M dengan waktu
kristalisasi 48 jam memiliki morfologi kristal
berupa kubus yang bertumpuk.

Kata kunci: Sintesis zeolite K-F, kaolin Blitar,
penambahan KCI, waktu kristalisasi.

I. PENDAHULUAN

Kaolin atau “Kaolinite” termasuk
salah satu jenis mineral clay. Nama kaolin
berasal dari bahasa Cina “Kau-Ling” yaitu
nama suatu daerah di Cina yang banyak
mengandung  mineral  tersebut.  Kaolin
merupakan bahan tambang yang melimpah di
alam dan mempunyai rumus senyawa
[Al,Si,05(OH),] [1]. Di Indonesia, kaolin
banyak ditemukan di daerah Jawa, Sumatra,
Kalimantan, Sulawesi dan Pulau Bangka.
Berdasarkan Pusat Data dan Informasi Energi
dan Sumber Daya Alam (KESDM) [2],
cadangan kaolin di Indonesia pada tahun 2010

mencapai 1.036.857.260 ton. Di daerah Jawa,
kaolin dapat ditemukan di daerah Blitar. Blitar
merup akan kabupaten yang dekat dengan
gunung berapi Kelud dan pantai selatan.
Daerah yang terkenal dengan melimpahnya
kaolin terletak disekitar Wonotirto, Bakung
dan Kademangan. Menurut data BKBM di
daerah Blitar terdapat cadangan sebanyak
1.495.000 m”.

Kaolin di alam ditemukan dalam
bentuk kaolinit murni maupun mineral kaolin
lain seperti haloisit, nakrit, maupun dikrit [3].
Kaolin juga mempunyai sifat inert yang
menunjukkan  strukturnya sangat stabil
sehingga cukup sulit untuk dimodifikasi. Hasil
analisis kandungan mineral kaolin
menunjukkan  bahwa  kaolin  memiliki
komponen utama silika (SiO;) 48.03%,
alumina (Al,O;) 35.50%, dan oksida-oksida
logam dalam jumlah kecil yang menyebabkan
kaolin memiliki warna yang agak cerah
diantaranya putih, putih abu-abu, kuning,
jingga, atau kemerah-merahan [4]. Untuk
mendapatkan kaolin  murni yang berupa
kaolinit, kaolin alam harus dicuci terlebih
dahulu agar terpisah dari pengotor dan oksida-
oksida besinya [5]. Kaolinit yang mempunyai
rumus struktur Al,03.2SiO, merupakan unsur
utama penyusun kaolin dalam pembentukan
zeolit.

Nama zeolit diambil dari bahasa
Yunani dari kata “zein” artinya mendidih dan
”lithos™ artinya batuan, yang berarti batuan
yang mendidih [6]. Zeolit merupakan
kelompok mineral yang dihasilkan dari proses
hidrotermal pada batuan beku basa [7,8]
Komposisi Kimianya tergantung pada pada
kondisi hidrotermal lingkungan lokal seperti
suhu, tekanan uap setempat, dan komposisi air
tanah.
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Zeolit dapat ditemukan dalam bentuk
zeolit alam maupun zeolit sintesis. Pada
umumnya zeolit alam masih mengandung
beberapa struktur dan mengandung impurities.
Pembentukan zeolit alam ini tergantung pada
komposisi dari batuan induk, temperatur,
tekanan, tekanan parsial dari air, pH, dan
aktifitas dari ion-ion tertentu [9]. Pada zeolit
alam, terdapat molekul air dalam pori dan
oksida logam pada permukaan seperti Al,Os,
Si,03, CaO, MgO, Na,0s; K,O yang dapat
menutupi pori atau situs aktif dari zeolit
sehingga dapat menurunkan kapasitas adsorbsi
maupun sifat katalis dari zeolit tersebut. Oleh
karena itu, zeolit alam perlu dilakukan aktifasi
terlebih dahulu sebelum digunakan [10].

Zeolit mempunyai sifat yang unik
sehingga dapat digunakan antara lain untuk
dehidrasi, adsodsi, katalisator, penukar ion.
Zeolit dapat berfungsi sebagai penukar ion
karena zeolit mempunyai ion asli yang
terdapat di dalam inti kristalin yang dapat
diganti dengan kation lain dari larutan. Zeolit
sebagai  katalisator yang baik karena
mempunyai pori-pori yang besar dengan
permukaan yang luas dan juga memiliki sisi
aktif. Sedangkan, zeolit dapat digunakan
sebagai adsorben karena kristal zeolit jika
dipanaskan pada suhu sekitar 300-400 °C, air
di dalam zeolit akan keluar sehingga zeolit
dapat berfungsi sebagai penyerap gas atau
cairan [11]. Kemampuan zeolit sebagai katalis,
penyerap dan penukar ion sangat bergantung
pada kandungan Si dan Al. Rasio Si/Al pada
suatu material akan mempengaruhi sifat zeolit
[12].

Struktur kerangka zeolit memiliki
bentuk umum tetrahedral (SiOy4)4 dan (AlOy)s
yang saling berhubungan dengan atom oksigen
[13]. Zeolit berbentuk kristal aluminosilikat
terhidrasi yang mengandung muatan positif
dari ion-ion logam alkali dan alkali tanah
dalam kerangka tiga dimensi [14]. Unsur Al
yang memberikan muatan negatif pada
kerangka zeolit, dan muatanya selalu
dinetralkan dengan kation (Na* dan K") atau
alkali tanah (Ca** dan Ba*) sebagai
penyeimbang kerangka zeolit [7,15]

Zeolit pertama kali disintesis tahun
60-an dengan metode hidrotermal, dibawah
suhu dan tekanan tinggi menggunakan
material yang berbeda, seperti aluminosilikat
gel, kaolin atau metakaolin selama berhari-hari
[13]. Menurut Lidyawati (2006)[16] beberapa

hal yang harus diperhatikan dalam proses
sintesis zeolit, yaitu komposisi dan jenis
reaktan, kondisi campuran, suhu dan lamanya
waktu kristalisasi, pH pada gel, kehadiran
kation organik maupun anorganik, dan wadah
reaksi yang digunakan. Sintesis zeolit
dilakukan menggunakan bahan baku kaolin
sebagi sumber Si dan Al. Kaolin yang terdapy
di alam mempunyai beberapa pengotor dan
molekul air. Proses kalsinasi kaolin menjadi
metakaolin dilakukan pada suhu 600-850 °C.
Kalsinasi pada suhu 750 °C dimaksudkan
untuk proses dehidroksilasi yaitu untuk
menghilangkan pengotor dan air yang terdapat
di dalam rongga kaolin dan proses kalsinasi
yang kedua dilakukan pada suhu 850 °C
bertujuan untuk membuka pori [17].

zeolit K-F atau dikenal dengan zeolit
N mempunyai rumus molekul
K12A|108i10040C|2.5H20 [18] ApllkaSI zeolit
K-F antara lain digunakan sebagai pertukaran
ion, khususnya untuk petukaran ion amonium
dalam larutan air, untuk pengolahan tanah
berpasir, anti jamur, bahan modifikasi pada
pupuk N dan K pada tanaman [19,20,21,22].
zeolit K-F berhasil disintesis pada suhu rendah
<100 °C berbahan kaolinit dan motmorilonit
sebagai material awal [23,24]. Sintesis zeolit
K-F dilakukan dalam reaktor tertutup yang
diaduk secara terus-menerus pada suhu 60-100
°C dengan penambahan kalium, dan KX,
dimana X adalah F, Cl, Br, I, NO; dan NO,
atau K,X, dimana X adalah CO; waktu reaksi
antar 0,5-60 jam. Sintesis zeolit K-F
bergantung pada jenis kaolin yang digunakan,
suhu dan waktu hidrotermal, penambahan KCI
dan pH lebih besar dari 13 [25].

1. URAIAN PENELITIAN

A. Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan dalam
penelitian ini diantaranya peralatan beker glas,
pipet volume, neraca analitik, pengaduk
magnetik, kertas pH universal, oven sampai,
krus porselen, autoklaf stainless steel berlapis
teflon dan sentrifuge. Instrumen yang
digunakan dalam penelitian ini adalah JOEL
JDX-3530 X-rays Diffrantion (XRD) untuk
analisisfase kristal dan kristalitas padatan,
Fourier Transform Infrared (FTIR) Shimadzu
Instrument  Spectrum One 8400S untuk
mengetahui  framwork dalam zeolit dan
scanning Electron Microscopy (SEM) ZEISS



JURNAL SAINS DAN SENI POMITS Vol. 2, No.1, (2014) 1-11

EVO MA 10 untuk mengetahui morfologi dari
permukan padatan. Sedangkan bahan-bahan
yang digunakan dalam penelitian ini
diantarnya adalah padatan KOH
(Merck, 98%), kaolin Wonaotirto, Bakung,
Kademangan, dan padatan garam KCI dan air
demineralisasi.

B. Prosedur Kerja
B.1 Pemurnian Kaolin

Kaolin dimurnikan dengan proses
yang sangat sederhana. Tahap pertama kaolin
yang didapatkan berupa batuan maupun
lempung di angin-anginkan pada suhu kamar
selama 3 hari. Proses selanjutnya kaolin
dihaluskan dengan mortar sampai halus dan
diayak. Selanjutnya kaolin dilarutkan pada air
demineralisasi sambil diaduk menggunakan
magnetic stirrer sampai larut kurang lebih
selama 12 jam. Selanjutnya dilakukan
pengeraman selama 7 hari sampai larutan.
Setelah 7 hari diperam dan larutan terpisah
pelarut air dibuang menggunakan teknik
dekantasi.  Selanjutnya padatan diambil
lapisan yang paling atas. Untuk mendapatkan
padatan kaolinit dilakukan sentrifuge sampai
larutan terpisah selama kurang lebih 30 menit.
Setelah itu dilakukan proses pengeringan di
dalam oven pada suhu 105 °C selama 24 jam.

Padatan hasil pemurnian kemudian
dikarakterisasi menggunakan difraktometer
sinar—X. Selanjutnya hasil  analisisdifraksi
sinar-X padatan kaolin dibandingkan dengan
kaolin jerman yang memiki kristalitas kaolinit
yang tinggi dan dicari yang paling besar
kandungan kaolinitnya. Kaolin Wonotirto
mempunyai pucak-puncak yang paling mirip
dengan  kaolin  Jerman, tetapi masih
menunjukkan puncak-puncak pengotor yang
sangat dominan. Sehingga perlu dilakukkan
pemurnian lebih lanjut untuk mengurangi
pengotornya. Kemudian hasil pemurnian di
analisismenggunakan spektroskopi Fourier
Transform  Infarmerah  (FTIR)  untuk
mengetahui vibrasi gugus fungsi dan Scening
Electro Microscopy (SEM) untuk mengetahui
mofologi padatan dan dibandingkan dengan
kaolin Jerman

B.2 Sintesis Zeolit

Dalam penelitian ini sintesis zeolit
dilakukan dengan penambahan padatan KOH
dan variasi konsentrasi KCI. Kaolin Blitar
yang digunakan berasal dari daerah Wonotirto.

Padatan KOH dilarutkan kedalam air
demineralisasi sampai konsentrasi 5,3 M.
Padatan KCI dilarutkan kedalam air sesuai
dengan variasi konsentrasi molaritas 0 ; 1,7;
2,5; 3,4 M sampai larut. Setelah itu larutan
KCI dan KOH dicampurkan kedalam beker
glas dan diaduk sampai larut. Kemudian
ditambahkan padatan kaolin  Wonotirto
kedalam larutan dikit demi sedikit dan diaduk
dengan kecepatan kostan selama 12 jam
sampai larut. Setelah itu diperam selama 12
jam dan ditambahkan 10 air demineralisasi.
dilakukan untuk proses selanjutnya, autoklaf
dicuci  dengan  larutan  KCl  untuk
menghilangkan sisa padatan silika yang
dihasilkan dari proses sebelumnya. Hal ini
bertujuan untuk menghindari pengaruh bibit
yang tidak diinginkan dalam sintesis
berikutnya yang mungkin masih menempel
pada dinding aotoklaf. Proses selanjutnya
larutan siap dimasukkan kedalam autoklaf
stainless berlapis teflon. Kemudian dipanaskan
kedalam oven pada suhu 150 °C selama 24
dan 48 jam. Setelah itu autoklaf didinginkan
dengan dialirkan air pada kran sampai suhu
kamar. Padatan hasil kristalisasi dicuci
menggunakan air demineralisasi sanpai pH
netral. Padatan kemudian dipanaskan kembali
di dalam oven pada suhu 105 °C selama 24
jam.

Padatan hasil pemurnian kemudian
dikarakterisasi menggunakan difraktometer
sinar—X untuk mengetahui kristalitas padatan,
spektroskopi Fourier Transform Infarmerah
(FTIR) untuk mengetahui vibrasi gugus fungsi
dan Scening Electro Microscopy (SEM) untuk
mengetahui mofologi padatan. Hasil dari
analisisdibandingkan dengan kaolin dan
sintesis dari Jerman sebagai pembanding.

111. HASIL DAN ANALISA

A. Pemurnian Kaolin Blitar

Material awal kaolin yang digunakan
pada sintesis ini berasal dari daerah kecamatan
Wonotirto, Bakung dan  Kademangan
kabupaten Blitar selatan, Jawa Timur,
Indonesia. Pada penelitian ini telah berhasil
dillakukan pemurnian kaolin Blitar. Hal
tersebut dapat dilihat dari perubahan pola
difraktogram kaolin  Blitar menggunakan
karakterisasi XRD. Bahan-bahan yang
digunakan meliputi kaolin sebagai sumber Si
atau Al. Air demineralisasi sebagai pelarut dan
sumber H,0.
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Pemurnian kaolin dilakukan dengan
proses yang sangat sederhana. Pertama kaolin
yang didapatkan berupa batuan ataupun
lempung diangin-anginkan pada suhu kamar
selama kurang lebih 3 hari agar kandungan
airnya berkurang. Proses selanjutnya kaolin
dihaluskan dengan motar untuk mendapatkan
luasan area yang besar dengan merubah
padatan  menjadi  serbuk.  Selanjutnya
dilakukan penyaringan untuk mendapatkan
material yang homogen dan memisahkan
dengan pengotornya. Dalam penelitian ini
tidak dilakukan proses kalsinasi kaolin terlebih
dahulu. Selanjutnya dilarutkan dengan air
demineralisasi sambil diaduk menggunakan
stirrer agar terjadi larutan tercampur merata.

Pengurangan sejumlah pengotor pada
kaolin alam dilakukan dengan teknik
pemeraman, dekantasi dan sentrifuge. Metode
ini diharapkan mampu mengurangi pengotor
pada kaolin alam sejumlah tertentu pelarut air,
dan mengendapkan pengotor setelah diperam
selama kurang lebih 7 hari. Hal ini didasari
atas adanya perbedaan ukuran partikel antara
kaolinit dengan  pengotornya.  Kaolinit
memiliki ukuran yang sangat kecil vyaitu
< 2um lebih kecil dibandingkan pengotornya.
Sehingga kaolin akan membentuk lapisan
paling atas dibawah lapisan air dan lapisan
berikutnya pengotror semisal kuarsa dll.
Proses pemeraman dilakukan pada suhu ruang
agar terjadi penataan ulang dari segi kimia dan
struktural yang mempengaruhi fase padatan
dan campura.

Proses selanjutnya air dipisahkan dari
meterialnya menggunakan proses dekantasi.
Selanjutnya lapisan yang paling atas diambil
dan dicuci kembali menggunakan air
demineralisasi. Selanjutnya dilakukan
sentrifuge agar padatan kaolinit terpisah
sempurna dari pengotornya. Setelah itu
dilakukan proses pengeringan kedalam oven
dengan suhu 105 °C selama 24 jam agar
molekul air hilang didalam lempung kaolin
dan dikarakterisasi. Hasil  karakterisasi
menunjukkan bahwa kaolin dari daerah
Wonotirto yang paling mempunyai kesamaan
dengan kaolin pembanding Jerman. Sehingga
kaolin dari Wonotirto yang akan dijadikan
material awal dalam sintesis  zeolit K-F.
Namun, kaolin  Wonotirto  mempunyai
kekurangan yaitu masih banyaknya
pengotornya sehingga perlu dilakukan lagi
dengan proses pemurnian yang sama sampai

pengotornya berkurang. Kaolin dimurnikan
sampai 3 kali untuk menghasilkan padatan
kaolinit dengan sedikit pengotor. Setelah
dimurnikan dari pengotornya warna kaolin
berubah menjadi lebih putih. Hal itu
disebabkan adanya molekul air yang dilepas
dari senyawa kaolin.

Padatan hasil pemurnian kemudian
dikarakterisasi dengan difraktometer sinar—X
untuk  mengetahui  kristanilitas  padatan,
spektroskopi Fourier Transform Infarmerah
(FTIR) untuk mengetahui vibrasi gugus fungsi
dan Scening Electro Microscopy (SEM) untuk
mengetahui mofologi padatan. Hasil dari
analisiskaolin Blitar kemudian dibandingkan
dengan  kaolin dari Jerman  sebagai
pembanding yang memiliki kristalitas tinggi.

B. Sintesis Zeolit K-F

Sintesis  zeolit K-F secara langsung
dari kaolin Blitar yang dimurnikan 3 kali dan
penambahan variasi konsentrasi KCI (0;1,7;
2,5 dan 3,4 M) pada suhu 150 °C selama ( 24
dan 48 jam) dengan metode hidrotermal telah
berhasil dilakukan. Pada umumnya zeolit K-F
mempunyai rumus struktur
K12A|108i10040C|2.5H20. Rumus  sturuktur
zeolit menunjukkan perbandingan Si dan Al
adalah 1:1. Proses hidrotermal adalah proses
sintesis yang terjadi pada suhu yang bervariasi
antara suhu kamar hingga suhu 200 °C dalam
pelarut air ataupun organik dalam sistem
tertutup. Keadaan tersebut dimaksutkan agar
terjadi kesetimbangan antara uap air dan
larutan sehingga tidak ada uap air yang
menguap dan komposisi larutan tetap
Autoklaf  stainless yang digunakan berlapis
Teflon agar mendapatkan pemanasan yang
maksimal.

Reaktan yang digunakan dalam proses
sintesis  zeolit K-F adalah kaolin Wonotirto
yang sudah dimurnikan 3 Kkali, dengan
campuran KOH dan variasi KCI serta air.
Kaolin Wonotirto digunakan sebagai sumber
alumina dan silika. Penambahan KOH
digunakan sebagai sumber ion K*, agen
mineralisasi dan  suasana basa.  Air
demeneralisasi sebagai sumber H,O yang
mempunyai Kkestabilan termal lebih baik dari
pada pelarut yang lain. Penggunaan autoklaf
stainlees berlapis Teflon dimaksutkan agar
menghasilkan panas yang maksimal. Suhu
150 °C digunakan untuk menghasilkan
kristalitas yang tinggi sebagaimana telah
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dilakukan olen Mackinnon (2012) [25]
menggunakan suhu hidrotermal 100- 300 °C.

Tahap sintesis ini meliputi hidrolisis,
gelasi, aging, dan kristanilitas. Sumber silika
dan alumina diperolen dari kaolin Blitar.
Sintesis diawali dengan menghitung komposisi
masing masing reaktan, Perbandingan
kaolin:NaOH:KCI adalah 1:1:1 [25]. Padatan
KCI yang sudah diketahui komposisinya
kemudian dilarutkan kedalam air
demineralisasi sesuai dengan konsentrasi yang
telah ditentukan. padatan KOH dilarutkan
dengan 8 ml air demineralisasi. Penambahan
KOH berfungsi sebagai pemberi kondisi basa
dalam sintesis juga pengarah struktur zeolit.
Zeolitisasi dilakukan dalam medium basa
karena pada medium basa akan terbentuk
anion-anion pembentuk kerangka zeolit yaitu
AlO¥; atau AlO", dan SiO*4. Spesies alumina
dalam pH, berada pada bentuk anion AlO%;
atau anion AIO’, Sedangkan pada pH asam
alumina mempunyai bentuk kation AI** yang
akan mengganggu pembentukan kerangka
zeolit. Oleh sebab itu dalam pembentukan
zeolit diperlukan suasana basa. Larutan KOH
dan KCI diaduk menggunakan maknetik stirrer
agar larutan menjadi homogen. Adanya ion CI’
dalam larutan mengakibatkan peningkatan
kelarutan silika pada kaolin. lon CI
memegang peranan penting sebagai minilazer
sebagaimana OH™ pada kondisi sintesis alkalin
[22]. Penambahan KCI juga menbuat
campuran  menjadi  kenta Kemudian
ditambahkan dengan kaolin Blitar yang sudah.
dimurnikan ~ dan  diaduk  menggunakan
pengaduk magnet selama kurang lebih 12 jam
dengan kecepatan 500 rpm pada suhu ruang
yang bertujuan untuk menghomogenkan
campuran sehingga distribusi  campuran
meratal. Kemudian larutan sintesis tersebut
diperam selama 12 jam agar terjadi penataan
ulang dari segi kimia dan struktural yang
mempengaruhi fasa padatan dan cairan. Proses
pemeraman bertujuan untuk meningkatkan
interaksi antar reaktan. Lamanya proses
pemeraman merupakan salah satu yang
menentukan pembentukan zeolit. Setelah itu
campuran hasil pemeraman dimasukkan
kedalam autoclave stainless yang berlapis
teflon untuk dilakukan proses kritalisasi
dengan metode hidrotermal 150 °C selama 24
dan 48 jam. Sebelumnya Teflon menggunakan
larutan KCI agar tidak ada pengotor yang
masih menempel.

Proses hidrotermal melibatkan air dan
panas, dimana campuran dipanaskan pada
temperature yang tinggi pada wadah yang
tertutup. Keadaan tersebut dimaksutkan agar
terjadi keseimbangan antara uap air dan
larutan sehingga tidak ada uap air yang
menguap dan komposisi larutan tetap. Pada
reaksi hidrotemal ini terjadi reaksi kondensasi
yang memungkinkan adanya pembentukan
ikatan- ikatan baru seperti Si, Al-O-Si, Al
(T-O-T). Secara umum reaksi yang terjadi
pada pembentukan zeolit K-F adalah [25]:

5AI,Si,05(OH), + 10KOH + 2KCl + H,0>
K12Al1Si1004Cl>.8H,0 + 8H,0......... )

Teflon didinginkan dengan cara dialiri
air kran sampai pada suhu kamaur hal tersebut
dimaksudkan agar proses kristalisasi berhenti.
Padatan hasil hidrotermal dicuci menggunakan
air terdemineralisasi sampai pH netral.
Pencucian bertujuan untuk menghilangkan
kelebihan alkali. sintesis zeolit K-F
menujukkan pH awal sintesis adalah 14.

Setelah netral padatan hasil sintesis
dikeringkan pada suhu 105 °C selama 12 jam
didalam oven bertujuan untuk menghilangkan
sisa molekul air sehingga pori-pori zeolit
semakin terbuka dan tidak mengganggu sisi
aktif katalitik pada zeolit K-F. Kemudian
padatan  hasil  sintesis  dikarakterisasi
menggunakan XRD untuk mengetahui fasa
kristal dan kristalitas padatan, sepektroskopi
inframerah (IR) untuk mengetahui vibrasi dan
ikatan yang terbentuk, dan SEM untuk
mengetahui morfologi kristal yang terbentuk.

C. Karakterisasi
C.1 Karakterisasi XRD

Struktur dan fasa kristal hasil sintesis
dikarakterisasi menggunakan teknik difraksi
sinar-X (XRD) pada sudut 26 = 5-50°dengan
sumber radiasi CuKa (A= 1,54 A). Sampel
kaolin yang digunakan berasal dari Kecamatan
Wonotirto (d, e dan f), Bakung (c),
Kademangan (b), Kabupaten Blitar, dan kaolin
Jerman sebagai pembanding (a). Kaolin
mempunyai komponen utama berupa kaolinit
sebagai material awal dalam sintesis zeolit K-
F, sedangkan pengotornya diantaranya berupa
kuarsa dan mika. Pengotor ini mempengaruhi
proses reaksi pembentukan kristal zeolit K-F
pada saat sintesis. Oleh sebab itu perlu
dilakukan  pemurnian  sampai  sejumlah
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pengotornya  berkurang sehingga  tidak
mempengaruhi proses sintesis zeolit K-F.

Kaolin Jerman yang memiliki hasil
sesuai dengan laporan dari Belver dan Vincent
(2006) yang menyatakan bahwa kaolin
mempunyai puncak-puncak difraktogram yang
spesifik pada 20 yaitu 12 dan 25° dengan
sedikit kandungan kuarsa seperti ditunjukan
pada gambar 4.1. Menurut Rianto (2007),
kaolin mempunyai puncak-puncak
difraktogram yang spesifik pada 26 yaitu 12
dan 25° juga puncak-puncak difaktogram
kecil kaolinit pada 20 = 35, 36, 38 dan 39°.
Oleh karena itu, kaolin Jerman digunakan
sebagai kaolin pembanding karena mempunyai
puncak-puncak difraktogram kristal kaolinit
dengan intensitas yang tinggi.
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Gambar 4.1 Pola difraktogram: kaolin (a)
Jerman, (b) Kademangan, (c¢) Bakung,
(d) Wonotirto coklat, (d) Wonaotirto
coklat kekuning-kuningan, (f
Wonotirto putih tulang

Puncak-puncak kaolinit dinotasikan
dengan lambang K, sedangkan kuarsa sebagai
pengotor dinotasikan dengan lambang Q. Pola
difraksi sinar-X dengan pemurnian satu kali
seperti ditunjukkan pada Gambar 4.9 yang
menunjukkan kaolin dari Wonotirto memiliki
kesamaan  difraktogram dengan  kaolin
pembanding.

Berdasarkan Tabel 4.1 kaolin alam
dari Blitar mempunyai banyak pengotor
apabila dibandingkan dengan kaolin Jerman
yang mempunyai puncak-puncak kaolinit yang
khas. Kaolin lin kademangan tidak bisa
digunakan sebagi material awal untuk zeolite
K-F, sedangkan kaolin dari daerah Wonotirto

dan Bakung bias digunakan sebagai material
awal sintesis zeolite K-F karena mempunyai
kandungan kaolinit yang digunakan sebagai
sumber Si dan Al untuk sintesis zeolit K-F.

Tabel 4.1 Parameter difraktogram kaolinit dan
kuarsa pada sampel kaolin alam

Ka)(zlin a b C d e f
12 12 | - 2 Ji) 12 F120) (52
21 - - B> 421 @Rk<121
25 25 |- 24 |24 |24 |25
27 - - 277 2 &l 27 \\[ 24
@b u- W35 W35

Kaolin dari  Wonotirto  memiliki
puncak difraktogram pada 20 = 27° yang
merupakan puncak dari kuarsa sebagai
pengotor, selain itu juga mempunyai puncak-
puncak kaolinit pada 20 = 12 dan 25° (Gambar
4.9), sehingga dapat disimpulkan bahwa kaolin
Wonotirto dapat digunakan sebagai material
awal untuk sintesis zeolit K-F karena memiliki
sejumlah kaolinit. Jika ditinjau dari warnanya,
kaolin alam dari Wonatirto, kaolin (d), (e), dan
(f) memiliki warna fisik yang berbeda
walaupun berada pada satu wilayah. Namun,
kaolin Wonotirto menunjukkan bahwa masih
memilki banyak pengotor sehingga perlu
dimurnikan lebih lanjut yang diharapkan dapat
mengurangi sejumlah pengotornya yang dapat
menggangu proses sintesis zeolit K-F dan
peningkatan kaolinit sebagai sumber Si dan
Al.

Kaolin alam  Wonotirto  setelah
mengalami proses pemurnian dibandingkan
dengan kaolin Jerman (Gambar 4.1),
menunjukkan pengurangan sejumlah pengotor
kuarsa dan meningkatnya sejumlah kaolinit.
Berdasarkan Tabel 4.2 difraktogram  dari
semakin banyak dilakukan pemurnian maka
didapatkan kaolin dengan pengotor yang
semakin berkurang dan sejumlah kaolinit yang
bertambah seperti ditunjukkan pada Gambar
4.10.
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Gambar 4.2 Pola difraktogram: kaolin Jerman
(@), kaolin pemurnian (b) 1 kali, (c) 2
kali, dan (d) 3 kali

Proses pemurnian dipengaruhi oleh
lamanya pemeraman sehingga semakin lama
pemeraman maka pengotor akan semakin
banyak yang mengendap di bawah dan mudah
dipisahkan dari kaolinitnya berdasarkan masa
jenisnya.

Tabel 4.2 Parameter difraktogram kaolin
Wonotirto setelah dimurnikan

Pung: In:sens Intensita. Intensitas | Intensitas
ak () (%') (%) (%) (%)
12 | 17 45,87 51,31 51 .3
25 | 23 54 58,87 88,38
27 | 100 | 76,32 69,63 4,06

Difraktogram hasil sintesis zeolit K-F
dengan metode hidrotermal selama 24 jam
menggunakan kaolin Wonotirto yang telah
dimurnikan  tanpa  penambahan KCI
menunjukkan bahwa zeolit K-F tidak berhasil
disintesis seperti ditunjukkan pada Gambar 4.3
bahwa padatan hasil sintesis selama 24 jam
dari kaolin Blitar dengan penambahan KCI
pada variasi 1,7; 2,5 dan 3,4 M tidak memiliki
puncak difraktogram pada zeolit K-F. Zeolit
K-F mempunyai puncak-puncak difraktogram
yang khas pada 20 yaitu 29, 30, dan 32° [16,
24]. Puncak-puncak kaolinit dinotasikan
dengan “K” dan zeolit K-F dinotasikan dengan
“Z”. Sintesis zeolit K-F selama 24 jam
menunjukkan tidak terbentuknya pada puncak-
[uncak zeolit K-F.

I (@

Intensitas (cps)

2 Theta (derajat)

Gambar 4.3 Pembentukan zeolit K-F: selama
24 jam (a) zeolit pembanding, (b)
penambahan KCI 1,7 M, (c¢)
penambahan KCI 2,5 M, dan (d)
penambahan KCI 3,5 M

Berdasarkan Tabel 4.3, padatan hasil
sintesis selama 24 jam mempunyai banyak
puncak yang tidak beraturan (Gambar 4.3).
Hal tersebut menunjukkan bahwa hasil sintesis
masih mempunyai banyak sehingga dapat
disimpulkan bahwa padatan hasil sintesis
dengan atau tanpa penambahan KCI selama 24
tidak menunjukkan terbentuknya zeolit K-F.
Oleh karena itu, sintesis dilanjutkan dengan
metode yang sama namun digunakan waktu
kristalisasi selama 48 jam

Tabel 4.3 Parameter difraktogram padatan
hasil sintesis selama 24 jam

Sampel Sampel Sampel Sampel
pembanding | 1,7M 2,5M 3,4M
12,74 - 12,87 12,71
25,59 25,53 - 25,58
28,69 - 28,42 -
28,98 - 29,04 29,05
30,17 - 30,15 30,11
31,75 30,45 31,76 32,82

Sintesis zeolit K-F dilakukan dengan
material awal kaolin  Wonotirto  dan
penambahan KCI dengan variasi konsentrasi 0,
1,7, 2,5 dan 3,4 M, menggunakan metode
hidrotermal pada suhu 150 °C selama 48 jam.
Berdasarkan Gambar 4.4 dan Tabel 4.4 dapat
dilihat bahwa sintesis zeolit K-F berhasil
dilakukan dengan penambahan KCI pada
variasi konsentrasi 1,7; 2,5 dan 3,4 M,
menggunakan kaolin Wonotirto. Zeolit K-F
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mulai terbentuk pada penambahan KCI 1,7 M,
yang ditandai dengan munculnya puncak-
puncak zeolit K-F pada 260 yaitu 29, 30 dan
31°, serta munculnya puncak-puncak pada 26
yaitu 12 dan 25° dengan kristalitas yang tinggi
pada difraktogram padatan hasil sintesis,
sedangkan tanpa penambahan KCI
menunujukkan zeolit K-F tidak berhasil
dilakukan.
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Gambar 4.12 Pola difraktogram zeolit K-F
hasil sintesis selama 48 jam dengan
penambahan KCI: (a) pembanding, (b)
KCI (3,4 M), (c) KCI (2,5 M), (d) KCI
(1,7 M), (e) KCI (0 M)

Tabel 4.4 Parameter sintesis zeolit K-F selama
48 jam

a e d C B

12,74 12,70 12,64 | 12.73

25,59 2543 | 2557 | 2547 | 2554

28,69 - 28,65 | 28,58 | 28,64

28,98 29.00 |2894 | 29,02

30,17 30,45 /30,11 |30,09 |3013

31,75 ; 3181~ 8\ 31,77 i

Hasil sintesis dengan penambahan
KCI 2,5 M berupa padatan dengan puncak
kristalinitas zeolit K-F yang paling tinggi
dibandingkan  dengan penambahan  KCI
dengan konsentrasi lainnya (Gambar 4.4 (c)).
Oleh karena itu, zeolit K-F hasil sintesis
dengan penambahan KCI 2,5 M kemudian
dikarakterisasi menggunakan SEM untuk
mengetahui  morfologi  yang  terbentuk,
sedangkan padatan hasil sintesis tanpa
penambahan KCIl menunjukkan puncak-
puncak difraktogram yang berbeda dengan
difraktogram zeolit K-F pembanding, sehingga

dapat disimpulkan bahwa sintesis zeolit K-F
tanpa penambahan KCI tidak berhasil
dilakukan seperti ditunjukkan pada Gambar
4.12 (e).

4.4 Karakterisasi dengan  Fourier
Transform Inframerah (FTIR)

Vibrasi gugus fungsi padatan hasil
sintesis dianalisis menggunakan spektroskopi
inframerah. Menurut Belver dan Vincent
(2006), spektra FTIR kaolin dibagi menjadi
dua daerah yaitu gugus OH (4000-3000 cm™*
disertai adanya bending H,O pada daerah 1630
cm™) dan kristal kaolin pada daerah 1200-300
cm. Perubahan kaolin sebelum dan setelah
dilakukan pemurnian sebanyak tiga kali dapat
diamati  melalui  karakterisasi  spektra
inframerah pada bilangan gelombang 400-
4000 cm™ ditunjukkan pada Gambar 4.13. Pola
serapan spektra inframerah kaolin Jerman ini
menunjukkan  kesamaan dengan  spektra
inframerah dari kaolin yang dilaporkan oleh
Belver dan Vincent (2006).
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Gambar 4.13 Spektra inframerah sampel
kaolin:  Jerman (a) dan
Wonotirto yang sudah
dimurnikan 3 kali (b)

Menurut Chandrasekhar (1996) [26],
adanya puncak pada bilangan gelombang di
daerah 538,17 cm™ menunjukkan vibrasi tekuk
dari ikatan Al-O pada AI(O(OH))e. Puncak
pada bilangan gelombang 914 cm™
menunjukkan vibrasi tekuk dari ikatan (Al-O)-
H pada AI(O(OH))s. Sedangkan berdasarkan
hasil penelitian Panda, dkk. (2010) [27],
puncak pada daerah bilangan gelombang 430,
693, 752, 794, 1035, 1096 dan 1114 cm™
menunjukkan ikatan Si-O pada SiO,.
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Gambar 4.14 Spektra inframerah zeolit K-F
dengan penambahan KCL: (a)
Jerman 2,5 M, (b) konsentrasi 3,4 M,
(c) konsentrasi 2,5 M, (d) konsentrasi
1,7 M, (e) dan tanpa KCI

Puncak-puncak  karakteristik  dari
spektra inframerah zeolit K-F (Gambar 4.14)
ditunjukkan pada daerah bilangan gelombang
615 cm™ yang merupakan vibrasi TO,. Puncak
pada bilangan gelombang 985 cm™
menunjukkan vibrasi tekuk ikatan T-O (TOy).
Puncak pada daerah bilangan gelombang 1440
cm™* menunjukkan adanya vibrasi ikatan T-O,
1655 cm™ menunjukkan adanya vibrasi tekuk
ikatan H-O-H, dan bilangan gelombang 3420
cm™* merupakan vibrasi ikatan H-O-H (Belver
dan Vincent, 2006). T menunjukkan ikatan Si
atau Al yang merupakan sumber utama zeolit
K-F.

4.6 Karakterisasi SEM

Morfologi dan perkiraan ukuran
kristal zeolit K-F dapat diamati menggunakan
Scanning Electron Microscopy (SEM). Pada
Gambar 4.15 dapat dilihat agregat kristal dari
kaolin yang merupakan pebandingan antara
kaolin Wonotirto dan kaolin pembanding dari
Jerman. Pada SEM gambar dibentuk oleh
elektron yang sangat halus yang difokuskan
pada permukaan material. Pembesaran
dihasilkan dari perbandingan luas area sampel
yang discan terhadap luar area monitor.

Morfologi  dari  sampel  kaolin
Wonotirto degan pembesaran 10.000 Kkali
ditunjukkan pada Gambar 4.15, yang
menunjukkan ukuran yang bervariasi yaitu 1
Um-200 nm, serta berbentuk lempengan yang

bertumpuk. Kaolin dari Wonotirto mempunyai
kemiripan morfologi dengan kaolin dari
Jerman maupun kaolin teoritis menurut Belver
dan Vincent (2006) vyaitu mempunyai
morfologi seperti lembaran yang bertumpuk
tidak teratur dengan ukuran yang bervariasi.

(@ (b)

Gambar 4.15 Morfologi  kaolin
Wonotirto (a) dengan pembesaran 10.000 kali
dan pembanding (b)

Zeolit K-F yang dianalisis
menggunakan SEM adalah hasil sintesis dari
kaolin Wonotirto yang sudah dimurnikan
sebanyak 3 kali dengan penambahan KCI 2,5
M Gambar a. Hasil analisis mengunakan XRD
dan FTIR menunjukkan bahwa zeolit K-F
hasil sintesis dengan penambahan KCI 2,5 M
menunjukkan puncak difraksi yang paling
tinggi. Morfologi dari zeolit K-F dengan
pembesaran 40.000 x (dapat dilihat pada
Gambar 4.17), menunjukkan kesamaan dengan
morfologi zeolit K-F pembanding dan Zeolit
K-F teoritis Belver dan Vincent (2006). Zeolit
K-F dari kaolin Wonotirto memiliki morfologi
kubus dengan ukuran bervariasi yaitu 1um-
200 nm yang saling bergerombol.

(@) (b)

Gambar 4.17 Morfologi zeolit K-F dari kaolin
Wonotirto dengan pembesaran 40.000
kali dan pembanding 10.000 kali

IV Kesimpulan

Zeolit K-F telah berhasil disintesis
secara langsung dari kaolin kecamatan
Wonotirto, kabupaten  Blitar ~ dengan
penambahan KCI pada variasi konsentrsi 1,7;
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2,5 dan 3,4 M dengan metode hidrotermal
pada 150 °C selama 48 jam. Terbentuknya
zeolit K-F diidentifikasi dari difraktogram
padatan hasil sintesis yang memiliki puncak-
puncak karakteristik pada 26 = 12 dan 25 °C
serta puncak lain pada 26 = 29, 30 dan 31°.
Hasil analisis menggunakan teknik difraksi
sinar-X (XRD) dan spektroskopi inframerah
(FTIR) menunjukkan bahwa zeolit K-F
terbentuk pada sampel dengan penambahan
KCI dan waktu kristalisasi 48 jam. Pada
penambahan KCI 1,7 M, zeolit K-F mulai
terbentuk selama waktu kristalisasi 48 jam,
sedangkan tanpa penambahan KCI dan waktu
kristalisasi selama 24 jam tidak terbentuk
zeolit K-F yang terbentuk. Hasil analisis
dengan XRD, FTR dan SEM menunjukkan
bahwa kondisi sintesis paling baik adalah
dengan metode hidrotermal pada suhu 150 °C
selama 48 jam dengan penambahn KCI 2,5 M.
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