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SINTESIS SODALIT DARI KAOLIN BANGKA
BELITUNG : PENGARUH VARIASI RASIO OH/Si

Nama : LUTFI RACHMAWATI
NRP 11412100043
Jurusan : Kimia FMIPA-ITS

Dosen Pembimbing : Prof. Dr. Didik Prasetyoko, M.Sc.
Abstrak

Sodalit telah berhasil disintesis secara langsung dari
kaolin Bangka Belitung dengan menggunakan metode
hidrotermal pada suhu 100 °C selama 24 jam. Penelitian ini
menggunakan komposisi molar 3Na,O: 2SiO,: Al,Os: 128
H,O, dimana variasi 3Na,O dibagi menjadi 3Na,0,
2Na,0:2NaCl, Na,0:4NaCl, dan 6NaCl. Padatan hasil sintesis
dianalisis menggunakan difraksi sinar-X (XRD), FTIR, dan
SEM-EDX. Berdasarkan hasil karakterisasi XRD terlihat
bahwa sodalit mulai terbentuk pada variasi OH/Si 1. Hasil
analisis XRD ini menunjukkan semakin besar rasio OH/Si
yang digunakan, semakin banyak kristal sodalit yang
terbentuk. Berdasarkan hasil analisa SEM, sampel sodalit
dengan rasio OH/Si 2 dan 3 memiliki morfologi yang
seragam terhadap sampel SOD standar dengan bentuk
menyerupai bulatan-bulatan kecil yang menggumpal dan
saling melekat satu sama lain. Hasil analisa EDX
menunjukkan bahwa pada sampel dengan rasio OH-/Si 1, 2,
dan 3 mengandung unsur Si, Al, dan Na.

Kata kunci : Sodalit, kaolin, rasio OH/Si
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Abstract

Sodalite has been successfully synthesized directly from
kaolin Bangka Belitung using hydrothermal method at 100 °
C for 24 hours. Sodalite has been synthesized using molar
composition 3Na,O: 2SiO,: Al,Os: 128H,0, where the
variation 3Na,O divided into 3Na,O, 4Na,0: 2NaCl, Na,O:
4NaCl, and 6NaCl. The products of synthesis are analyzed
using X-ray diffraction (XRD), FTIR, and SEM-EDX. Based
on XRD characterization, the result shows that sodalite begins
to form in the composition OH/Si 1. The result of XRD
analysis showed that the more ratio of OHY/Si is used, the
more sodalite will be formed. Based on SEM analysis, the
result shows that variations in the sodalite OH/Si 2 and 3
have the morphology similar to the standard SOD, which is
similar with small spheres that attached to each other. Based
on EDX analysis, the result shows that the samples with a
ratio OH-/ Si 1, 2, and 3 contain elements Si, Al, and Na.

Keyword : Sodalite, kaolin, OH/Si ratio.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Zeolit merupakan material aluminosilikat kristalin berpori
mikro (kurang dari 2 nm) yang tersusun dari unit tetrahedral
SiO, dan AlO, (Corma dkk., 2013). Zeolit sebagai bahan
matriks dipandang paling unggul bila dibandingkan dengan
bahan yang lain. Selain mempunyai struktur pori 3 dimensi
hingga berukuran nanometer, zeolit juga mempunyai
kestabilan mekanik dan termal yang tinggi, sehingga zeolit
dapat dimanfaatkan dalam berbagai bidang, seperti industri,
medis, pengolahan limbah, dan lain-lain. Luasnya aplikasi
zeolit ini mendorong para peneliti untuk terus meneliti dan
mengembangkannya.

Zeolit dapat disintesis menggunakan material dari bahan
komersil seperti natrium aluminat sebagai sumber alumina
dan ludox sebagai sumber silika (Hiyoshi, 2012; Yao dkk.,
2008). Bahan komersil tersebut tentunya membutuhkan biaya
yang relatif mahal. Untuk mengatasi hal tersebut, maka
penggunaan sumber silika dan alumina dari bahan komersil
dapat diganti dengan material dari alam atau limbah yang
relatif lebih murah, seperti abu layang batubara (Rayalu dkk.,
2005), abu sekam padi (Prasetyoko dkk., 2006), abu layang
tebu (Purnomo dkk., 2012), illit (Mezni dkk., 2011), bentonit
(Musyoka dkk., 2014), dan kaolin (Rios dkk., 2009).

Berdasarkan uraian sebelumnya, kaolin adalah salah satu
material yang dapat digunakan untuk mensintesis zeolit.
Kaolin merupakan bahan tambang berupa lempung (clay) dan
berwarna putih. Kaolin adalah mineral alumina-silika dengan
struktur kristal yang terdiri dari lapisan yang terikat lemah.
Kaolin digunakan sebagai material untuk mensintesis zeolit
karena di dalamnya terkandung mineral utama berupa kaolinit

1



[Al,Si,O5(0OH),] yang dapat digunakan sebagai sumber SiO,
dan Al,O; selama proses sintesis. Jenis zeolit yang dapat
dihasilkan dari material kaolin diantaranya yaitu zeolit LTA
(Wang dkk., 2014), zeolit X (Kovo, 2012), zeolit Na-P
(Alkan dkk., 2005), kankrinit (Lin dkk., 2004), zeolit Na-Y
(Sun dkk., 2011), ZSM-5 (Holmes dkk., 2011), zeolit SAPOs
(Wang dkk., 2010), analsim (Atta dkk., 2012), dan sodalit
(Huang dkk., 2011).

Salah satu jenis zeolit sintetik yang ada saat ini yaitu
sodalit (SOD). Sodalit merupakan salah satu jenis zeolit
dengan struktur kerangka yang terdiri dari 6 cincin. Pori
sodalit termasuk dalam golongan mikropori dengan ukuran
pori sebesar 2,8 A. Secara umum, sodalit memiliki komposisi
Nag[AlgSis0,4](X),, dimana X adalah anion monovalent.
Struktur kerangka sodalit berbentuk kubik yang tersusun dari
S-cage. Setiap S-cage terdiri dari 24 atom T (T = Si** atau
AI**) yang masing-masing unit tersusun dari tetrahedral SiO,
dan AIO,. Setiap p-cage dengan p-cage yang lain
dihubungkan oleh cincin sederhana T4 [S4R] (Felsche dkk.,
1986).

Sintesis sodalit dari bahan limbah diantaranya pernah
dilaporkan oleh Derkowski dkk. (2006), yaitu dengan
menggunakan abu layang batu bara, Naskar dkk. (2011)
dengan menggunakan abu sekam padi, Rios dkk. (2009)
menggunakan kaolin dengan metode sintesis sodalit secara
langsung (tanpa Kkalsinasi), dan Musyoka dkk. (2014)
menggunakan bentonit, lempung merah, dan lempung putih
dengan metode difusi selama 1,5 jam pada suhu 550 °C.

Ada beberapa faktor yang bepengaruh dalam sintesis
sodalit. Optimasi terhadap faktor-faktor tersebut masih perlu
dilakukan agar memperoleh karakter sodalit yang murni.
Adapun faktor-faktor tersebut antara lain sumber Si/Al,
alkalinitas, suhu, dan waktu hidrotermal. Alkalinitas



didefinisikan sebagai rasio OHY/Si (Xu, dkk., 2007).
Alkalinitas yang besar sangat sesuai untuk sintesis sodalit.
Semakin tinggi alkalinitas maka kelarutan Si dan Al akan
semakin meningkat, sehingga waktu pembentukan inti pendek
dan proses kecepatan kristalisasi meningkat. Selain itu akan
menyebabkan distribusi ukuran partikel menjadi lebih
seragam (Zaman, 2015).

Wahyuni (2015) telah berhasil mensintesis sodalit
dengan mempelajari pengaruh waktu kristalinitas dimana
sodalit murni dilaporkan mulai terbentuk pada waktu
kristalinitas 24 jam. Oleh karena itu, pada penelitian ini akan
dilakukan sintesis sodalit dengan menggunakan bahan dasar
alam kaolin dari Bangka Belitung sebagai sumber silika dan
alumina dengan metode secara langsung (tanpa kalsinasi),
menggunakan waktu kristalinitas 24 jam pada suhu 100 °C
(tanpa perlakuan aging), dan dengan menggunakan variasi
rasio OH/Si untuk dapat dipelajari pengaruhnya. Kristal
sodalit yang terbentuk akan dibandingkan dengan kristal
sodalit standar. Semua produk sintesis akan dikarakterisasi
dengan menggunakan, difraksi sinar-X (XRD), spektroskopi
inframerah (FTIR), dan Scanning Electron Microscope-
Energy Dispersive X-ray (SEM-EDX).

1.2 Permasalahan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan oleh
beberapa peneliti sebelumnya, dapat dilaporkan bahwa sodalit
dapat disintesis dengan menggunakan metode secara langsung
(tanpa kalsinasi). Ada beberapa faktor yang masih perlu dikaji
kembali untuk menemukan komposisi terbaik agar dapat
dihasilkan sodalit yang murni, salah satunya rasio OHY/Si.
Semakin banyak ion hidroksida, semakin meningkat kelarutan
silikat dan aluminat, sehingga waktu pembentukan inti pendek
dan kecepatan kristalisasi meningkat (Zaman, 2015). Dalam
penelitian ini akan dilakukan sintesis sodalit berbahan dasar



kaolin sebagai sumber silika dan alumina dengan
menggunakan waktu kristalinitas 24 jam pada suhu 100 °C,
serta digunakan variasi OH/Si untuk dipelajari pengaruhnya.

1.3 Batasan Penelitian

Sintesis sodalit pada penelitian ini dilakukan dengan
metode langsung (tanpa kalsinasi) menggunakan bahan dasar
kaolin yang berasal dari Bangka Belitung dengan rasio molar
3Na,O0 : 2SiO, : 1Al,0; : 128H,0. Rasio 3Na,O dibagi
menjadi 4 varian, yaitu 3Na,O, 2Na,0:2NaCl, Na,0:4NaCl,
dan 6NaCl, dimana sumber Na,O yang digunakan berasal dari
NaOH.

1.4 Tujuan Penelitian

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh rasio
OH/Si terhadap pembentukan kristal sodalit berbahan dasar
kaolin dengan metode secara langsung (tanpa kalsinasi).

1.5 Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini yaitu untuk mengetahui
pengaruh rasio OH/Si terhadap pembentukan kristal sodalit
berbahan dasar kaolin dengan metode secara langsung (tanpa
kalsinasi).



BAB |1
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Kaolin

Istilah "kaolin™ berasal dari kata “Cau-Ling” yang berarti
“High Mountains” atau pegunungan tinggi, yang merupakan
sebuah nama yang diberikan untuk sebuah bukit dekat Jau-
chau Fu, China, dimana kaolin pertama kali ditambang sekitar
abad ke-7 (Sepulveda dkk., 1983). Kaolin merupakan sejenis
tanah lempung (clay) yang mengandung mineral utama
berupa kaolinit (85-95%). Sifat fisik kaolin diantaranya
berwarna putih atau agak putih, memiliki daya hantar panas
dan listrik yang rendah, lembut, tidak abrasif, dan memiliki
massa jenis 2,6 g/cm®. Komposisi kimia kaolin secara teoritis
adalah SiO, 46,54%; Al,0O; 39,50%; dan H,O 13,96% (Prasad
dkk., 1991; Murray, 2007).

Sifat fisik dan kimia kaolin ditentukan dari kondisi
geologis pembentukan kaolin dan komposisi mineral yang
terkandung di dalamnya. Dalam dunia industri, penggunaan
kaolin sangat bergantung pada sifat fisik dan kimianya.
Kaolin biasa digunakan dalam industri kertas sebagai filler,
pencerah, dan pelapis, serta digunakan dalam industri lainnya
seperti industri cat, plastik, karet, keramik, kosmetik, farmasi,
dan semen (Murray, 2007). Selain dalam bidang industri,
kaolin juga dapat digunakan dalam bidang pengobatan dan
kesehatan. Pada bidang pengobatan, pemanfaatan kaolin
diantaranya digunakan sebagai adsorben untuk mengadsorp
lipid, protein, serta virus dan bakteri (Grim, 1968).

Kaolin tersusun dari komponen utama berupa kaolinit.
Kaolinit (Al,Si;O10(OH)g) berukuran kecil, tipis, dan memiliki
densitas sebesar 2,1-2,6 g/cm®. Struktur kaolinit ditunjukkan
pada Gambar 2.1.



Gambar 2.1 Struktur (a) kaolinit, (b) lapisan tetrahedral, dan
(c) lapisan oktahedral (Cheng dkk., 2012).

Struktur kaolinit terbentuk dari dua lapisan yaitu
oktahedral dan tetrahedral yang membentuk simetri pseudo
heksagonal (Cheng dkk., 2012). Unit dasar lapisan tetrahedral
adalah silika tetrahedral (SiO4) dimana satu silikon mengikat
empat atom O. Sementara itu, lapisan oktahedral tersusun atas
unit dasar aluminium oktahedral dan ion hidroksida dimana
satu aluminium mengikat enam atom oksigen. Lapisan
tetrahedral dan oktahedral ini tersusun 1:1 dengan ketebalan
unit sebesar 7,13 A (Murray, 2007).

Sifat fisik dan kimia kaolin dapat diubah dengan
perlakuan termal dan kimiawi. Pada proses kalsinasi kaolin
dengan suhu diatas 500 °C terjadi penataan ulang ikatan ion Si
dan Al serta pembentukan ion Al berkoordinasi 5 dan 4
dengan mengubah Al berkoordinat 6. Reaktifitas kaolin
meningkat seiring dengan penurunan jumlah Al berkoordinat



6. Menurut Prasad dkk. (1991), proses kalsinasi kaolin pada
suhu 650-700 °C akan memutus ikatan gugus hidroksi dalam
struktur kaolin dan melepaskan sejumlah molekul air
membentuk fasa amorf yang disebut metakaolin. Sementara
itu, kalsinasi kaolin di atas suhu 900 °C akan mengubah
metakaolin menjadi y-Al,O;. Metakaolin banyak digunakan
sebagai bahan dasar sintesis zeolit karena bersifat
semikristalin dan lebih reaktif bila dibandingkan dengan
kaolin.

2.2 Zeolit

Zeolit berasal dari kata Yunani kuno “zeo” (mendidih)
dan “lithos” (batu) yang berarti “batu mendidih” karena
kemampuan dari material tersebut untuk mengabsorb air dan
melepaskannya pada saat pemanasan. Zeolit merupakan
material anorganik berupa kristal dengan struktur kerangka
tiga dimensi yang tersusun oleh tetrahedral aluminosilikat dan
kation alkali (K*, Na") atau alkali tanah (Ca*, Ba®")
membentuk struktur berpori. Ukuran pori zeolit 5-12 A atau
0,5-1,2 nm (Xu dkk., 2007). Pada umumnya zeolit
mengandung silika, alumina, oksigen, dan kation pada
struktur kerangkanya. Rumus umum zeolit dinyatakan sebagai
berikut:

My [SizxAlLO,].mH,0 2.1)

dimana M merupakan kation logam dengan valensi n dan
pada umumnya merupakan kation golongan | dan Il A. M
juga dapat berupa logam lain yang dapat menyeimbangkan
muatan negatif pada Al di dalam kerangka struktur zeolit.

Struktur zeolit terdiri atas tiga unit pembangun, yaitu unit
bangun primer (Primary Building Unit, PBU), unit bangun
sekunder (Secondary Building Unit, SBU), dan unit bangun
tersier (Tertiary Building Unit, TBU). Primer building unit



(PBU) adalah tetrahedral TO,. T merupakan Si atau Al yang
masing-masing T terkoordinasi dengan 4 atom oksigen,
dengan masing-masing atom oksigen berikatan dengan dua
atom T. Primer Building Unit (PBU) ditunjukkan pada
Gambar 2.2.

Gambar 2.2 Primer building unit (PBU) pada zeolit, (a)
tetrahedral TO, (b) tetrahedral TO, yang
terhubung dengan Oksigen (Xu dkk, 2007).

Secunder building unit (SBU) pada kerangka zeolit
terbentuk dari gabungan beberapa primer building unit (PBU).
Secunder building unit (SBU) pada struktur zeolit terdiri dari
cincin 3, 4, 5, dan 6 (n-MR). Masing-masing n-MR terdiri dari
n yang merupakan atom T yang terhubung dengan cincin
melalui ion O dan biasanya mempunyai atom 2n. Misalnya,
jika ada 6-MR maka total atomnya sebanyak 12 atom.
Struktur tersebut teratur membentuk cincin besar yang
menggambarkan molekul pori, biasanya 8-, 10-, dan 12-MR.
Zeolit yang mengandung 8-, 10-, dan 12-MR disebut sebagai
zeolit yang berukuran pori kecil, sedang, dan besar. Unit
pembangun sekunder mengandung 16 tetrahedral yang
berikatan dengan atom T (Xu dkk., 2007). Secunder building
unit (SBU) ditunjukkan pada Gambar 2.3.
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Gambar 2.3 Secunder building unit (SBU) pada zeolit (Xu
dkk, 2007).

Tertiary Building Unit (TBU) merupakan gabungan unit-
unit sekunder yang saling berikatan membentuk struktur
tetrahedral tiga dimensi atau polihedral. Polihedral tersebut
akan membentuk kerangka kristal zeolit dengan bentuk yang
lebih spesifik. TBU atau disebut juga dengan cage building
units mempunyai beberapa karakteristik unit pembangun
rongga/polihedral (cage) pada kerangka zeolit. Cage pada
umumnya digambarkan dalam bentuk n-cincin (jumlah cincin)
pada bagian permukaan. Sebagai contoh sodalit oktahedron
(unit sodalit) pada bagian permukaannya mempunyai enam
cincin-4 dan delapan cincin-6 yang dinotasikan sebagai cage
[4° 6°]. Cage yang sama akan menghasilkan tipe struktur
kerangka yang berbeda jika dihubungkan oleh cincin yang
berbeda. Contohnya pada rongga SOD (sodalit) struktur
sodalit terbentuk ketika p-cage terhubung dengan cincin-4
tunggal, struktur LTA terbentuk ketika f-cage terhubung
dengan cincin-4 rangkap, dan FAU (faujasit) terbentuk ketika
[-cage terhubung dengan cincin-6 rangkap (Xu dkk., 2007).
Tertiary building unit (SBU) ditunjukkan pada Gambar 2.4.
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Gambar 2.4 Unit pembangun rongga (cage) zeolit (Smart dan
Moore, 1993).

Sifat zeolit sangat tergantung dari jumlah komponen Al
dan Si yang terkandung di dalamnya. Oleh karena itu, zeolit
sintesis dapat dikelompokkan sesuai dengan perbandingan
kadar komponen Al dan Si, yaitu rasio Si/Al<2 merupakan
zeolit bersilika rendah, rasio 2<Si/AI<5 merupakan zeolit
bersilika sedang, dan rasio Si/Al>5 adalah zeolit bersilika
tinggi (Byrappa dkk., 2001).

Zeolit dapat diaplikasikan dalam berbagai hal, anatara lain
sebagai penukar ion, penyerap bahan, dan katalisator. Masing-
masing penjelasannya adalah sebagai berikut.

1. Adsorpsi
Ruang hampa dalam zeolit dalam keadaan normal
akan terisi oleh molekul air bebas yang berada di sekitar
kation. Molekul air ini akan keluar dengan adanya
pemanasan pada suhu 300-400 °C sehingga zeolit dapat
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berfungsi sebagai penyerap gas atau cairan. Beberapa
jenis mineral zeolit mampu menyerap gas sebanyak 30%
dari beratnya dalam keadaan kering. Selektifitas adsorpsi
zeolit terhadap ukuran molekul tertentu disesuaikan
dengan jalan  dekationisasi, dealuminasi  secara
hidrotermal, dan pengaruh perbandingan Si/Al.
2. Penukar ion
lon-ion pada rongga atau kerangka elektrolit berguna
untuk menjaga kenetralan zeolit. lon-ion ini dapat
bergerak bebas sehingga pertukaran ion yang terjadi
tergantung dari ukuran dan muatan maupun jenis
zeolitnya.
3. Katalis
Ruang kosong yang ada akan membentuk saluran di
dalam struktur zeolit yang merupakan ciri paling kKhusus
dari zeolit. Zeolit merupakan katalisator yang baik karena
mempunyai pori-pori yang besar dengan luas permukaan
yang maksimum.

2.2.1 Sodalit

Sodalit merupakan salah satu jenis zeolit yang
mempunyai ukuran pori 2,8 A. Dengan ukuran pori ini, sodalit
digolongkan ke dalam jenis material kristal mikropori. Sodalit
merupakan material yang dapat diaplikasikan sebagai material
pengolahan limbah, penyimpan hidrogen, pemisahan
hidrogen, support katalis, dan material optik (Jiang dkk.,
2012). Komposisi secara umum sodalit adalah Nasg
[AlsSis0,4](X),, dimana X adalah anion monovalent. Tipe dari
material sodalit ini adalah (NagCl) [AlsSigO24]-SOD, kubik P-
43 n, dan a = 8.870 A. lon Na* dan CI" dalam struktur sodalit
masing-masing dapat ditukar sehingga sodalit dapat berfungsi
sebagai penukar ion.
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Sodalit tergolong dalam jenis zeolit tektosilikat dimana
struktur sodalit terdiri dari unit pembangun primer (PBU)
yang terdiri dari atom Si dan Al di bagian pusat dan empat
atom oksigen. Tiap atom oksigen terhubung secara
tetrahedral. Tetrahedral menyusun struktur kerangka sodalit
sehingga terbentuklah polihedral (rongga-£) menjadi unit sel
kubik. Tiap unit sel kristal sodalit terdiri dari 12 tetrahedral.
Adapun struktur kerangka sodalit ditunjukkan pada Gambar
2.5.

X
/ \O/ \?/
Sio O/Si\
5L _Ae

I~

(@)

Gambar 2.5 (a) cincin-6 mempunyai 2 atom Al dan 4 atom Si,
(b) unit sodalit, (c) struktur kerangka sodalit (Xu,
2007).

Kerangka sodalit dapat digambarkan sebagai kubus
primitif yang tersusun dari rongga-f yang tergabung dengan
cincin-4, membentuk rongga-£ di bagian pusatnya (Xu, 2007).
Rongga tertutup oleh delapan unit sodalit (Gambar 2.5). Pada
struktur tiga dimensi, tetrahedral Si dan Al terletak pada
perpotongan empat garis karena jembatan oksigen terbentuk
melalui ikatan antara puncak tetrahedron yang saling
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terhubung. Sodalit memiliki struktur simetri yang bagus.
Gabungan rongga-rongganya dapat membentuk saluran atau
pori yang tersusun dari tiga kristal kubik, dan saluran masuk
ke porinya dapat melalui cincin-4 (Smart dan Moore, 1993).

2.2.2 Sintesis Sodalit

Sintesis sodalit merupakan suatu proses yang dilakukan
untuk membuat sodalit. Sodalit dapat disintesis dengan
metode hidrotermal dan dalam prosedurnya melibatkan
pembentukan fase metastabil pada kondisi hidrotermal.
Adapun tahap kristalisasinya meliputi pembentukan dan
pertumbuhan inti kristal yang melibatkan reaksi seperti
pelarutan-presipitasi dan polimerisasi-depolimerisasi. Sintesis
sodalit dipengaruhi oleh beberapa faktor, yaitu komposisi
batch, rasio Si/Al, alkalinitas, jumlah air, kation anorganik,
suhu dan waktu hidrotermal, serta waktu aging (Cejka dkk.,
2007). Berikut masing-masing penjelasannya.

1. Komposisi Batch

Komposisi batch berpengaruh penting dalam proses
sintesis sodalit. Sintesis sodalit dilakukan pada sistem Na,O-
Al,03-Si0,-H,0. Sodalit terbentuk ketika komposisi air
berkurang menjadi 60-85%.

2. Sumber Si/Al

Sumber Si dan Al mempengaruhi proses pembentukan
kristalisasi pada sintesis sodalit. Perbedaan dalam penggunaan
sumber silika akan mempengaruhi reaktivitas dan proses
kelarutan terutama pada kecepatan kristalisasi, ukuran dan
morfologi kristal, serta distribusi ukuran partikelnya. Silika
yang mempunyai luas area yang besar akan lebih mudah larut
ke dalam media alkali sehingga akan mempercepat terjadinya
proses penjenuhan yang secara otomatis akan mempercepat
juga proses pembentukan inti dan menyebabkan kristal yang
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terbentuk berukuran kecil. Syarat terbentuknya sodalit adalah
rasio Si/Al rendah (Si/Al<5) (Cejka dkk., 2007).

3. Alkalinitas

Alkalinitas didefinisikan sebagai rasio OH/Si atau rasio
H,O/Na,O (Xu, dkk., 2007). Alkalinitas yang besar sangat
sesuai untuk sintesis sodalit. Semakin tinggi alkalinitas maka
kelarutan Si dan Al semakin meningkat sehingga waktu
pembentukan inti pendek dan proses kecepatan kristalisasi
meningkat. Selain itu, ukuran partikel yang terbentuk menjadi
berkurang dan distribusi ukuran partikelnya lebih seragam
(Badrus, 2015).

4. Jumlah Air (H,0)

Pada sintesis sodalit, jumlah H,O berperan sebagai pelarut
selama proses hidrotermal. Seperti yang dijelaskan pada
penjelasan sebelumnya bahwa sintesis sodalit optimal jika
komposisi air 60-85%. Jumlah air yang banyak akan
memperlambat proses penjenuhan sehingga pembentukan inti
dan pertumbuhan kristal menjadi lambat pula. Oleh karena itu,
sodalit yang terbentuk kristalnya akan berukuran besar.
Namun jika jumlah air yang digunakan sedikit, maka yang
terjadi adalah sebaliknya (Cejka dkk., 2007).

5. Kation Anorganik

Kation anorganik berperan dalam proses kristalisasi
terutama dalam pembentukan struktur kerangka sodalit.
Kation anorganik yang biasanya digunakan yaitu logam alkali
hidroksida (NaOH). Flanigen dkk., (2010) menjelaskan bahwa
kation logam alkali dapat berperan sebagai: i) sumber ion
hidroksida yang diperlukan untuk melarutkan silikat dan
aluminat; ii) sebagai pengarah struktur kerangka sodalit. Pada
umumnya, kation berada pada kondisi basa membentuk MOH
yang kemudian menghasilkan konsentrasi ion OH yang
diseimbangkan dengan konsentrasi kation. lon OH"
mempengaruhi  pelarutan  dan  reaksi  polimerisasi-
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depolimerisasi  silikat dan aluminosilikat. Gambar 2.6
menunjukkan interaksi kation Na dengan air sehingga dapat
berikatan dengan tetrahedral silika dan alumina membentuk
struktur seperti cage.

Gambar 2.6 Diagram interaksi kation Na dengan molekul air
(Cejka dkk., 2007).

6. Suhu dan Waktu Kristalisasi

Pada sintesis sodalit, suhu dan waktu Kkristalisasi
mempengaruhi pembentukan inti dan pertumbuhan kristal.
Suhu berpengaruh terhadap kenaikan laju nukleasi dan
pertumbuhan kristal sehingga terbentuk kristal yang
berukuran lebih besar. Jika waktu Kristalisasi meningkat,
maka kristalinitas juga akan semakin meningkat, yang
kemudian akan menyebabkan terbentuknya sodalit dengan
ukuran partikel yang lebih besar (Cejka dkk., 2007).
7. Waktu Aging

Waktu aging merupakan waktu penghomogenan suatu
campuran reagen dan sebagai awal mula proses kristalisasi
dimulai. Aging berperan penting dalam proses sintesis sodalit
karena berkaitan dengan pembentukan inti dan pertumbuhan
kristal sodalit. Selama proses aging, pembentukan inti dan
krisatalisasi sodalit terjadi karena: (i) meningkatnya kecepatan
pembentukan inti; (ii) berkurangnya waktu induksi dan waktu
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kristalisasi;  (iii) berkurangnya ukuran kristal;  (iv)
meningkatnya jumlah kristal (Cejka dkk., 2007).

Metode sintesis sodalit secara langsung untuk
mengkonversi kaolin menjadi sodalit terdiri dari pelarutan
kaolin dalam larutan alkali, misalnya NaOH atau KOH yang
berperan untuk mengekstrak alumina dan silika. Kemudian
proses dilanjutkan dengan pemanasan untuk membentuk
kristal sodalit. Senyawa aluminat atau silikat dapat
ditambahkan untuk mengatur rasio Si/Al agar terbentuk
sodalit. Transformasi kaolin menggunakan metode secara
langsung melibatkan dua proses yaitu: (1) pelarutan kaolinit
untuk melepaskan Si dan Al, (2) pembentukan sodalit, X
adalah OH". Adapun reaksi yang terjadi pada proses sintesis
sodalit ditunjukkan pada persamaan berikut ini.

Al,Si,05(0H), + 60H + H,0 — 2AI(OH)* + 2H,Si0,> (2.2)

BAI(OH)* + 2H,Si0,> + 8Na* + 2X'— NagSisAls0,42NaX +
120H + 12 H, (2.3)

Kristalisasi sodalit terjadi pada konsentrasi NaOH yang
tinggi. Kaolinit mengalami transformasi secara hidrotermal.
Fase amorf bertransformasi menjadi zeolit A yang kemudian
bertransformasi menjadi sodalit (Rios dkk., 2009). Tahapan
transisi dari aluminosilikat — fase amorf — zeolit LTA —
sodalit telah dilaporkan oleh Liu dan Navrotsky (2007).
Tahapan ini dapat digunakan untuk menjelaskan transformasi
kaolinit dalam media alkali.

2.2.3 Metode Hidrotermal

Metode hidrotermal memegang peran yang sangat
penting di dalam proses sintesis sodalit. Metode hidrotermal
merupakan suatu metode yang digunakan untuk mereaksikan
substansi dengan pelarut air pada tekanan dan suhu yang
tinggi (reaksi kristalisasi). Dengan menggunakan metode
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hidrotermal, kemampuan solvasi efektif air dapat meningkat.
Kelarutan reaktan pun ikut meningkat sehingga dapat
mengaktifkan reaksi dari material sumber yang mengarah
pada penataan ulang dan peleburan dari gel primer yang
terbentuk pada tahap pertama, serta dapat mengakibatkan
peningkatan nukleasi dan laju kristalisasi.

Pada dasarnya proses sintesis hidrotermal zeolit terdiri
dari dua tahap, yaitu pembentukan awal gel aluminosilikat
terhidrasi dan proses kristalisasi dari gel, meskipun proses
kristalisasi dari gel aluminosilikat terhidrasi sangat rumit.
Tidak ada kesimpulan yang dicapai untuk menjelaskan proses
kristalisasi yang rumit sampai sejauh ini. Namun terlepas dari
mekanisme transformasi fasa cair atau padat yang pernah
diusulkan sebelumnya, secara umum dapat diterima bahwa
proses kristalisasi zeolit terdiri dari empat langkah, yaitu: (i)
kondensasi anion polisilikat aluminat, (ii) nukleasi zeolit, (iii)
pertumbuhan inti, dan (iv) pertumbuhan kristal zeolit yang
seringkali terjadi pada saat nukleasi sekunder. Mekanisme
pembentukan zeolit secara rinci pada saat proses kristalisasi
masih sangat sulit untuk dipahami secara mendalam karena:
1) proses kristalisasi keseluruhan melibatkan reaksi yang
sangat rumit, 2) nukleasi dan pertumbuhan kristal dilakukan
di bawah kondisi heterogen, dan 3) seluruh proses terus
berubah terhadap waktu. Adapun keuntungan sintesis zeolit
menggunakan metode hidrotermal yaitu kereaktifan reaktan
yang tinggi, penggunaan energi yang rendah, rendahnya
polusi udara, mudah mengontrol larutan pada pembentukan
fase metastabil dan fase padatan yang khas (Byrappa dan
Yoshimura, 2001; Julbe, dkk., 2000; Rabenau, 1985).
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2.2.4 Pengaruh lon Hidroksida (OH")

lon hidroksida (OH?) memegang peran penting dalam
pembentukan struktur molekul dan proses polimerisasi-
depolimerisasi pada proses sintesis zeolit. Konsentrasi ion
hidroksida dalam proses sintesis zeolit dapat mempengaruhi
kecepatan kristalisasi dan memperpendek periode induksi
pembentukan Kkristal. Keberadaan ion hidroksida sangat
berpengaruh terhadap kelarutan silika dan alumina. Semakin
banyak ion hidroksida, semakin meningkat kelarutan silikat
dan aluminat, sehingga waktu pembentukan inti pendek dan
kecepatan kristalisasi meningkat. Selain itu ion hidroksida
akan menyebabkan distribusi ukuran partikel menjadi lebih
seragam (Zaman, 2015). Adapun peran ion hidroksida selama
proses sintesis zeolit antara lain sebagai pengontrol tingkat
polimerisasi silika dalam larutan, pemodifikasi waktu nukleasi
dengan mempengaruhi proses transpor silika dari fasa padat
menjadi larutan, berpengaruh terhadap kecepatan proses
kristalisasi, dan dapat berperan sebagai pengontrol kemurnian
fase (Szostak, 1989).

2.3 Karakterisasi Padatan
2.3.1 Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)

Spektrofotometri (FTIR) merupakan teknik
karakterisasi yang digunakan untuk mengetahui gugus fungsi
yang ada dalam suatu senyawa memanfaatkan vibrasi dari
gugus fungsi yang dikenai radiasi sinar inframerah. Panjang
gelombang dari sinar inframerah yang biasa digunakan untuk
karakterisasi adalah 4000-400 cm™ (Silverstein, dkk., 2005).
Menurut Prasetyoko dkk. (2016), FTIR dapat memberi
informasi dalam memperkirakan struktur molekul serta gugus
fungsi dari senyawa dalam padatan yang dikarakteriasisi.
Keunggulan dari karakterisasi menggunakan FTIR adalah
waktu pengukuran/karakterisasi yang lebih singkat dan
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akurasinya yang lebih baik dibanding spektrometer dispersif
konvensional (Sibilia, 1996). Sebagai contoh spektrum infra
merah yang terletak pada daerah 300-1300 cm™ menunjukkan
gugus fungsi dari kerangka zeolit. Frekuensi vibrasi kerangka-
kerangka tertentu pada daerah tengah IR (300-1300 cm™)
menyediakan informasi mengenai komposisi dan cara setiap
tetrahedral SiO, dan AlQ, terikat satu sama lain. Informasi
struktur lain yang didapat dari spektra IR ialah komposisi
kerangka Si/Al, perubahan structural selama proses
dekomposisi termal, serta pergerakan kation selama dehidrasi
dan dehidroksilasi (Flanigen, 1976).

Contoh spektra IR untuk sodalit ditunjukkan pada
Gambar 2.7. Spektra karakteristik sodalit terdapat pada
bilangan gelombang 990 cm™ yang menunjukkan stretching
asimetri (T-O-T, T= Si, Al). Bilangan gelombang 714 dan
661 cm™ berkaitan dengan stretching simetri (T-O-T), dan
bilangan gelombang 461 dan 428 cm™ merupakan bending
vibrasi (O-T-0O).

Gambar 2.7 Spektra FTIR pada sampel dengan variasi waktu
hidrotermal: (a) 0 jam, (b) 1 jam, (c) 2 jam, dan
(d) 3 jam (Yao, dkk., 2006).
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2.3.2 X-Ray Diffraction (XRD)

XRD merupakan salah satu metode karakterisasi
material yang sangat penting dan membantu untuk
mengidentifikasi fasa kristalin atau struktur kristal material,
ukuran kristal, komposisi fasa, orientasi atom-atom, dan
defect vyang dimiliki material yang dianalisis. XRD
menggunakan sinar-X sebagai sumber sinar dalam teknik
karakterisasinya.

Sinar X adalah radiasi elektromagnetik yang memiliki
panjang gelombang (A = 0,1 nm) yang lebih pendek daripada
gelombang cahaya (A = 400-800 nm). Sinar ini dihasilkan
ketika logam sasaran ditembak dengan elektron berkecepatan
tinggi di dalam tabung vakum udara. Radiasi Yyang
dikeluarkan dapat dikelompokkan menjadi dua komponen
yaitu spektrum kontinu dan spektrum garis. Spektrum kontinu
memiliki rentang panjang gelombang yang lebar sedangkan
spektrum garis merupakan karakteristik dari logam yang
ditembak (Smallman, 2000). Panjang gelombang sinar-X
inilah yang dijadikan sebagai dasar untuk mengatahui struktur
mikroskopik dari suatu bahan.

Prinsip kerja dari X-ray Diffraction (XRD) adalah
difraksi gelombang sinar X yang mengalami scattering
setelah bertumbukan dengan atom-atom kristal. Pola difraksi
yang dihasilkan mempresentasikan struktur kristal. Bentuk
dari data difraksi sinar-X tergantung dari struktur kristal dari
suatu material. Struktur tersebut digambarkan dengan tipe
kisi, ukuran kristal, parameter unit sel dan tipe distribusi dari
variasi ion dan molekul dalam unit sel (Weller, 1996).
Metodenya adalah dengan cara memplot intensitas difraksi
XRD terhadap sudut difraksi 20. Intensitas akan meninggi
pada 20 yang terjadi difraksi. Intensitas yang tinggi tersebut
dalam grafik terlihat membentuk puncak-puncak pada nilai 260
tertentu. Pelebaran puncak bisa diartikan material yang benar-
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benar amorf, butiran yang sangat kecil dan bagus, atau
material yang memiliki ukuran kristal sangat kecil melekat
dengan struktur matriks yang amorf.

2.3.3 Scanning Electron Microscopy - Energy Dispersive X-
Ray (SEM-EDX)

SEM adalah instrumen yang menggunakan berkas
elektron berenergi tinggi untuk mengamati objek dengan skala
yang sangat kecil. Pengamatan dengan menggunakan SEM
akan memberikan informasi tentang topologi (ciri-ciri
permukaan), morfologi (bentuk dan ukuran partikel),
komposisi, dan informasi kristalografi (penyusunan atom
dalam objek). Kelebihan SEM terletak pada fleksibilitas yang
melekat karena pembangkitan sinyal ganda, proses
pembentukan gambar yang mudah, dan rentang pembesaran
yang lebar.. Namun, sayangnya SEM hanya digunakan untuk
mendapatkan gambar permukaan sehingga resolusi dan
informasi kristalografi terbatas pada permukaan (Voutou dan
Stefanaki, 2008). Mekanisme kerja SEM dapat dilihat pada
Gambar 2.8.

Gambar 2.8 Komponen alat SEM (Prasetyoko dkk., 2016)
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Prinsip kerja SEM vyaitu berkas elektron yang berasal
dari katoda filamen dialiri listrik yang akan memanaskan
filamen dan menyababkan elektron terakselerasi untuk
bergerak turun kearah sampel. Ketika elektron berinteraksi
dengan sampel, elektron kehilangan sejumlah energi sehingga
terjadi pemantulan elektron dan emisi elektron. Hasil dari
pemantulan dan emisi tersebut kemudian dideteksi dengan
detektor tertentu dan diperoleh gambar berupa morfologi
suatu kristal (Prasetyoko dkk., 2016).

Aplikasi utama dari SEM adalah untuk melihat material
menggunakan perbesaran yang maksimum dan memberikan
informasi tentang ukuran, bentuk dan komposisi dari
permukaan padatan. Metode pengoperasian SEM biasanya
dilengkapi juga dengan instrumen Energy Dispersive X-Ray
(EDX). Pada prinsipnya SEM-EDX merupakan sistem
analisis yang menggabungkan SEM dan EDX ke dalam satu
unit yang dirancang pada konsep pengembangan produk
sehingga memungkinkan analisis untuk  pencapaian
pengamatan secara cepat, jelas, dan akurat.

Gambar 2.9 Mikrograf SEM sodalit standar (Zaman, 2015)
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Hasil karakterisasi menggunakan SEM menunjukkan
gambar permukaan morfologi dari suatu sampel yang
dianalisis. Mikrograf dari sodalit standar pernah dilaporkan
oleh Zaman (2015), yang ditunjukkan pada Gambar 2.9.
Morfologi sodalit standar menyerupai bulatan-bulatan kecil
yang menggumpal dan saling melekat satu sama lain.

EDX (Energy Dispersive X-ray) digunakan untuk
mengetahui komposisi dari unsur-unsur yang ada di dalam
sebuah material. Analisa EDX didasarkan pada interaksi
radiasi elektromagnetik dengan suatu materi. EDX merupakan
instrumen yang dapat mengukur pancaran sinar-X yang
dihasilkan dari penembakan materi oleh suatu elektron.
Analisa kuantitatif suatu sampel dilakukan dengan
menentukan energi sinar-X dari materi yang tereksitasi oleh
tembakan elektron. Sampel yang tertembak oleh suatu
elektron akan memancarkan sinar-X dengan jumlah dan
energi tertentu yang kemudian akan dianalisis menggunakan
EDX. Energi dari sinar-X ini menunjukkan perbedaan energi
antar kedua kulit suatu unsur sehingga analisis ini dapat
menentukan komposisi unsur dari sampel (Behera, 2009).
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BAB |11
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Alat dan Bahan
3.1.1 Alat dan Instrumentasi

Alat yang digunakan pada penelitian ini antara lain
peralatan gelas, corong, spatula, pipet tetes, kaca arloji,
hotplate, magnetic stirrer, botol polipropilen, oven, indikator
pH universal, kertas saring, neraca analitik, X-Ray Diffraction
BRUKER D8 Advance 206276 di Universitas Negeri
Surabaya (UNESA), FTIR Shimadzu Instrument Spektrum
One 8400S, dan SEM (ZEISS EVO MA 10) yang dilengkapi
detektor EDX (BRUKER 129 EV).

3.1.2 Bahan

Bahan yang digunakan pada penelitian ini antara lain
kaolin dari Bangka Belitung (SiO, 45,86% dan Al,Os; 22%),
natrium hidroksida (NaOH, pelet), NaCl (garam dapur), air
terdemineralisasi, dan natrium aluminat anhidrat (NaAl,Os).

3.2 Prosedur Penelitian
3.2.1 Sintesis Sodalit

Pada penelitian ini, sintesis sodalit dilakukan dengan
menggunakan komposisi rasio molar yang mengacu pada 1ZA
(International Zeolite Association), yaitu 3Na,O : 2SiO, :
Al,O; : 128H,0. Sumber alkali yang digunakan yaitu NaOH
dan NaCl, dimana komposisi 3Na,O divariasi menjadi 4
varian, yaitu 3Na,O, 2Na,0:2NaCl, Na,0:4NaCl, dan 6NaCl.
Metode sintesis yang digunakan pada penelitian ini yaitu
metode secara langsung (tanpa kalsinasi) dengan material
utama yaitu kaolin dari Bangka Belitung.
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Preparasi sodalit dilakukan dengan cara melarutkan
sejumlan NaOH pelet dan NaCl (sesuai variasi komposisi
rasio molar) dengan 26,369 gram air terdemineralisasi di
dalam botol polipropilen. Kemudian ditambahkan 3 gram
kaolin ke dalam botol polipropilen dan diaduk selama 15
menit. Sebanyak 0,9574 gram natrium aluminat ditambahkan
ke dalam campuran dan diaduk selama 6 jam pada suhu
ruang. Selanjutnya botol polipropilen yang berisi campuran
tersebut dimasukkan ke dalam oven untuk dilakukan proses
hidrotermal pada suhu 100 °C selama 24 jam. Kemudian botol
polipropilen didinginkan dengan cara mencuci bagian luar
botol dengan air yang mengalir. Hasil sintesis disaring untuk
memisahkan padatan dari filtratnya. Selanjutnya padatan
dicuci dengan air terdemineralisasi sampai pH filtrat di bawah
9. Padatan ditunggu sampai mengendap sempurna, kemudian
padatan disaring, dan selanjutnya dikeringkan pada suhu 100
°C selama 24 jam. Padatan yang telah kering ditimbang dan
dikarakterisasi dengan menggunakan XRD (Difraktometer
Sinar X), FTIR (spektroskopi inframerah), dan SEM-EDX
(Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-ray ).

3.3 Karakterisasi Sodalit
3.3.1 Spektroskopi Inframerah (FTIR)

Padatan sodalit yang dihasilkan dikarakterisasi dengan
menggunakan instrumen spektroskopi inframerah (FTIR)
Shimadzu Instrument Spektrum One 8400S. Teknik yang
digunakan yaitu teknik pelet KBr pada bilangan gelombang
400-1400 cm™. Sampel disiapkan dengan mencampurkan
sampel dan KBr dengan komposisi sampel 1% terhadap total
campuran.
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3.3.2 Difraksi Sinar-X (XRD)

Padatan sodalit yang dihasilkan dikarakterisasi dengan
difraktometer sinar-X BRUKER D8 Advance 206276 di
Universitas Negeri Surabaya (UNESA) dengan dengan radiasi
CuKo pada panjang gelombang A = 1,54056 A dan rentang
sudut 260 = 5-100°. Hasil karakterisasi difraksi sinar-X
digunakan untuk menentukan intensitas puncak dari masing-
masing produk kristal yang terbentuk.

3.3.3 Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive
(SEM-EDX)

Padatan sodalit yang dihasilkan dikarakterisasi dengan
SEM (ZEISS EVO MA 10) dan EDX (BRUKER 129 EV).
Sebelum dilakukan analisis, sampel terlebih dahulu diletakkan
pada alas carbon tape untuk dilakukan proses coating
menggunakan Pd/Au selama kurang lebih 15 menit pada
tekanan 6 x 10 mBar.
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada penelitian ini telah dilakukan sintesis sodalit secara
langsung (tanpa kalsinasi) menggunakan sumber silika-
alumina dari kaolin Bangka Belitung. Sintesis dilakukan
menggunakan metode hidrotermal. Sintesis sodalit dilakukan
dengan menggunakan komposisi rasio molar yang mengacu
pada International Zeolite Assosiation (1ZA), yaitu 3Na,O :
2Si0, : AlLOs; : 128H,0, dimana sumber alkali yang
digunakan berasal dari NaOH dan NaCl. Pada sintesis ini
dilakukan pula penambahan natrium aluminat sebagai
tambahan untuk sumber alumina. Padatan sodalit yang
dihasilkan dikarakterisasi menggunakan difraksi sinar-X
(XRD), spektroskopi inframerah (FTIR), serta dengan
menggunakan  Scanning  Electron  Microscopy-Energy
Dispersive X-Ray (SEM-EDX).

4.1 Sintesis Sodalit

Pada penelitian ini, sodalit disintesis secara langsung dari
kaolin (tanpa kalsinasi) menggunakan waktu stirring selama 6
jam, waktu kristalisasi 24 jam, dan tanpa perlakuan aging.
Perbandingan komposisi mol yang digunakan dalam
penelitian ini adalah 3Na,O : 2SiO, : Al,O3 : 128H,0, dimana
komposisi rasio molar tersebut mengacu pada komposisi rasio
molar International Zeolite Assosiation (IZA). Pada sintesis
ini, kaolin digunakan sebagai bahan utama yang merupakan
sumber silika dan alumina. Selain kaolin, prekursor lain yang
digunakan adalah NaOH dan NaCl yang berfungsi sebagai
sumber alkali. Karena pada sintesis ini digunakan 2 sumber
alkali yaitu NaOH dan NaCl, maka perbandingan komposisi
mol 3Na,O dibagi menjadi 4 varian, yaitu 3NayO,
2Na,0:2NaCl, Na,0:4NaCl, dan 6NaCl. Dalam sintesis ini
digunakan pula natrium aluminat sebagai tambahan sumber
alumina, serta air terdemineralisasi sebagai sumber H,0.
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Sintesis  sodalit dimulai dengan menimbang air
terdemineralisasi sesuai dengan perbandingan komposisi mol
yang digunakan, kemudian dimasukkan ke dalam botol
polipropilen. Botol polipropilen digunakan karena botol ini
dapat tahan terhadap panas hingga suhu 120 °C. Kemudian
NaOH dan NaCl ditimbang juga sesuai dengan komposisi
mol, lalu dicampurkan ke dalam botol polipropilen yang telah
terisi aquademineralisasi (diusahakan dilakukan secara cepat
mengingat sifat NaOH yang higroskopis). Setelah selesai
dimasukkan, campuran diaduk menggunakan magnetic stirrer
dengan kecepatan pengadukan 60-70 rpm selama 5-10 menit
pada suhu ruang hingga NaOH dan NaCl larut. Larutan yang
terbentuk bening tidak berwarna. Selanjutnya kaolin
ditambahkan sambil terus diaduk hingga terbentuk larutan
yang berwarna putih. Dalam proses ini, larutan NaOH dan
NaCl yang bercampur dengan kaolin berfungsi sebagai
induktor untuk membentuk garam silikat dan garam aluminat.
Kemudian dilakukan penambahan natrium aluminat sesuai
dengan komposisi mol dan dilakukan pengadukan selama 6
jam pada suhu ruang. Campuran yang terbentuk tetap
berwarna putih. Pengadukan ini bertujuan untuk melarutkan
silikat dan aluminat. Pada saat interaksi antara garam silikat
dan aluminat larut dalam air, akan terjadi reaksi hidrolisis
yang mengakibatkan pH campuran menjadi meningkat.
Interaksi antara garam silikat dan aluminat inilah yang
merupakan tahap awal pembentukan gel (gelasi). Reaksinya
seperti yang ditunjukkan pada persamaan 4.1 berikut ini.

NaOH(ag) + NaAI(OH)(aq) + Na,0.SiO,(aq) —urns_,
[Nax(AlO2)y(Si02).NaOH.H-0] (gel) (4.2)

(Manurung dkk., 2011; Ojha dkk., 2004)

Setelah pengadukan selama 6 jam selesai, botol
polipropilen langsung dimasukkan ke dalam oven tanpa perlu
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dibuka tutupnya untuk dilakukan proses hidrotermal. Proses
hidrotermal dilakukan selama 24 jam pada suhu 100°C.
Setelah proses hidrotermal selesai, botol polipropilen
dikeluarkan dari oven dan didinginkan beberapa saat. Pada
botol polipropilen terbentuk dua fasa, yaitu fasa bagian atas
berupa cairan berwarna bening dan fasa bagian bawah berupa
padatan berwarna putih kecoklatan. Padatan dan cairan
dipisahkan dengan cara disaring. Selanjutnya padatan dicuci
dengan air terdemineralisasi hingga pH larutan di bawah 9,
dimana pH larutan awal yaitu 13. Setelah itu padatan yang
mengendap disaring kembali, kemudian dikeringkan selama
24 jam pada suhu 100°C. Selanjutnya kristal sodalit yang
terbentuk siap untuk dikarakterisasi.

4.2 Karakterisasi Sodalit

Pengaruh rasio OH/Si terhadap padatan hasil sintesis
dikarakterisasi dengan menggunakan spektroskopi inframerah
(IR) untuk mengetahui ikatan antar atom dan vibrasi molekul
dari sampel padatan, difraksi sinar-X (XRD) untuk
mengetahui fasa padatan yang terbentuk, serta scanning
electron microscopy-energy dispersive X-ray (SEM-EDX)
untuk mengetahui morfologi serta ukuran partikel dari
padatan, dan energy dispersive X-ray (EDX) untuk analisis
komposisi unsur dari padatan hasil sintesis.

4.2.1 Spektroskopi Inframerah (FTIR)

Padatan  sodalit  hasil  sintesis  dikarakterisasi
menggunakan spektroskopi FTIR untuk menentukan ikatan
antar atom dan vibrasi molekul dari sampel padatan. Pada
Gambar 4.1 ditunjukkan spektra absorpsi FTIR dari padatan
sodalit hasil sintesis variasi OH/Si pada bilangan gelombang
400-1400 cm™.
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Gambar 4.1 Spektra IR kaolin, sampel SOD OH-0, SOD OH-1, SOD
OH-2, dan SOD OH-3, serta SOD standar
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Berdasarkan Gambar 4.1, spektra IR kaolin menunjukkan
puncak pada bilangan gelombang 430, 468, 538, 696, 754,
794, 912, 1031, dan 1114 cm™. Puncak kaolin pada bilangan
gelombang 1031 dan 1114 cm™ merupakan vibrasi ulur Si-O,
912 cm™ merupakan vibrasi Si-OH, 754 dan 794 cm™
merupakan vibrasi ulur simetri Si-O-Si, 696 cm™ merupakan
vibrasi perubahan bentuk Al-O-H, 538 cm™ merupakan vibrasi
perubahan bentuk Al-O, 430 dan 468 cm™ merupakan vibrasi
perubahan bentuk Si-O. Alkan dkk (2005), Markovic dkk.
(2003), dan Saikia dkk. (2003) melaporkan bahwa pada
serapan 1115 dan 1008 cm™ merupakan vibrasi Si-O, pada
912 cm™ merupakan vibrasi Si-OH, pada 795 dan 755 cm™
merupakan vibrasi ulur simetri Si-O-Si, 697 cm™ merupakan
vibrasi Al-O-H, 536 cm™ merupakan vibrasi perubahan ikatan
Al-O, sedangkan pada 469 dan 430 cm™ merupakan vibrasi
perubahan ikatan Si-O.

Untuk mengetahui apakah padatan hasil sintesis telah
terbentuk sodalit atau belum, maka digunakan sampel SOD
standar yang digunakan sebagai sampel pembanding terhadap
padatan hasil sintesis. Wahyuni (2015) telah mensintesis
sodalit standar dari bahan komersil, yaitu ludox dan natrium
aluminat sebagai sumber silika dan alumina. Berdasarkan
hasil karakterisasi, spektra IR sodalit standar menunjukkan
puncak pada bilangan gelombang 432, 462, 661, 729, dan 981
cm™. Bilangan gelombang 981 cm™ merupakan vibrasi ulur
asimetri T-O-T (T = Si atau Al), 729 dan 661 cm™ merupakan
vibrasi ulur simetri T-O-T (T = Si atau Al), 462 dan 432 cm™
merupakan vibrasi tekuk O-T-O (T = Si atau Al), dan pada
bilangan gelombang sekitar 430 cm™ cincin 4 tunggal dari
sodalit (S4R) teramati. Ghazemi dkk. (2011) pernah
melaporkan bahwa nano sodalit telah berhasil disintesis.
Berdasarkan hasil spektra FTIR, terlihat bahwa bilangan
gelombang 990 cm™ menunjukkan vibrasi ulur asimetri T-O-T
(T = Si atau Al), bilangan gelombang 734, 707, dan 663 cm™
menunjukkan vibrasi ulur simetri T-O-T (T = Si atau Al), dan
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bilangan gelombang 438 cm™ menunjukkan vibrasi tekuk O-
T-O (T = Si atau Al). Sedangkan Naskar dkk. (2011)
melaporkan bahwa pada spektra FTIR sekitar 430 cm™
menunjukkan adanya cincin 4 tunggal dari sodalit (S4R).

Tabel 4.1Perbandingan spektra IR sampel sodalit standar
dengan sampel sodalit hasil sintesis variasi rasio

OH/Si
Bilangan Gelombang (cm™)
Keterangan Standar | OH-0 | OH-1 | OH-2 | OH-3
V|br513| _tekuk T-O 432 430 420 426
(T = Si atau Al) 162 462 466 462 461
(420-500 cm™)
Vibrasi perubahan 536
bentuk Al-O dan 240
AIO-H (500-650 ] 0] S BT 624
> 621
cm™)
Vibrasi simetris
010 661 | 700 | g | 700 | 57
T = Si atau Al) 729 750 729 723 700
(650-750 cm™)
Vibrasi asimetris
1004
T-O-T dan T-O 1006
(T=SiaauAl) | % | 1114 ﬂfg O e
(950-1250 cm™)
Vibrasi tekuk
molekul H,0 1654 | 1637 | 1635 | 1649 | 1654
(sekitar 1650 cm™)

Sampel SOD OH-0 merupakan sampel sodalit dengan
variasi 6NaCl. Berdasarkan Tabel 4.1, spektra IR yang
dihasilkan pada sampel ini ada yang sudah sesuai dengan
range serapan bilangan gelombang spektra IR standar sodalit
dan ada yang tidak. Namun jika diamati pada Gambar 4.1,
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spektra IR dari sampel ini sangat berbeda dengan spektra IR
sampel SOD standar dan menunjukkan keserupaan dengan
spektra IR kaolin. Jadi dapat dikatakan bahwa pada sampel ini
tidak terbentuk sodalit.

Sampel SOD OH-1 merupakan sampel sodalit dengan
variasi 4NaCl:Na,O. Berdasarkan Tabel 4.1, spektra IR yang
dihasilkan pada sampel ini ada yang sudah sesuai dengan
range serapan bilangan gelombang spektra IR sodalit standar
dan ada yang tidak. Jika diamati pada Gambar 4.1, hasil
spektra IR dari sampel ini tidak serupa dengan spektra IR
SOD standar dan menunjukkan keserupaan terhadap spektra
IR kaolin, yaitu adanya serapan pada bilangan gelombang
538, 912, 1004, 1030, dan 1116 cm™, namun teridentifikasi
pada bilangan gelombang 663 dan 729 cm® vyang
menunjukkan serapan khas bilangan gelombang sodalit
standar. Jadi dapat dikatakan bahwa pada sampel ini mulai
perlahan terbentuk sodalit namun masih terdapat kaolin yang
belum bereaksi.

Sampel SOD OH-2 merupakan sampel sodalit dengan
variasi 2NaCl:2Na,O dan sampel SOD OH-3 merupakan
sampel sodalit dengan variasi 3Na,O. Berdasarkan Tabel 4.1,
spektra IR yang dihasilkan pada kedua sampel tersebut sudah
sesuai dengan range serapan bilangan gelombang spektra IR
sodalit standar. Bila diamati pada Gambar 4.1, spektra IR
kedua sampel ini juga serupa dengan spektra IR SOD standar,
dimana muncul puncak-puncak khas sodalit pada bilangan
gelombang sekitar 432, 462, 661, 729, dan 981 cm™. Pada
spektra IR kedua sampel tersebut, diamati bahwa spektra IR
yang menunjukkan puncak serapan khas kaolin pada bilangan
gelombang sekitar 757, 789, 917,1031, dan 1108 cm™ telah
hilang, namun di sekitar bilangan gelombang 538 cm™ masih
menunjukkan puncak serapan kaolin. Jadi dapat dikatakan
bahwa pada kedua sampel ini sudah terbentuk sodalit
walaupun masih terdapat sedikit kaolin yang belum bereaksi.
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4.2.2 Difraksi Sinar-X (XRD)

Kristal sodalit hasil sintesis yang dikarakterisasi
menggunakan difraksi sinar-X (XRD) dapat digunakan untuk
mengetahui fasa padatan yang terbentuk, menghitung
kristalinitas, serta menghitung ukuran partikelnya, namun
dalam penelitian ini hasil karakterisasi XRD hanya akan
digunakan untuk melihat pengaruh OH/Si terhadap intensitas
puncak yang dihasilkan pada masing-masing sampel.
Pengaruh OH/Si terhadap pola difraksi sinar-X diamati pada
rentang sudut 26 = 5-100°.

Sampel kaolin Bangka Belitung dikarakterisasi
menggunakan difraksi sinar-X (XRD) untuk mengetahui fasa
apa saja yang terkandung di dalamnya. Pada kaolin Bangka
Belitung teridentifikasi puncak difraksi pada 26 (°) = 12,55;
19,87; 21,08; 24,85; 34,81; 35,83; 38,52; 39,20; dan 45,61.
Hasil ini serupa dengan yang telah dilaporkan oleh Zao dkk.
(2004), dimana puncak difraksi kaolin yang mengandung fase
utama kaolinit teridentifikasi pada 20 (°) = 12,34 dan 24,74.
Sedangkan fase kuarsa (SiO,) teridentifikasi pada 20 (°) =
20,99 dan 24,77 (Amman, 2003).

Sodalit standar pernah dikarakterisasi oleh Wahyuni
(2015) untuk memperoleh informasi puncak-puncak khas
yang dimiliki sodalit, sehingga dapat dijadikan pembanding
dengan produk sodalit pada penelitian ini. Pada difraktogram
sodalit standar terlihat puncak-puncak tajam yang
menunjukkan sampel dengan kristalinitas yang tinggi. Adapun
puncak-puncak tersebut teridentifikasi pada 26 (°) = 14,06;
19,94; 24,48; 31,77; 34,87; dan 43,08. Puncak-puncak
tersebut sesuai dengan Collection of Simulation XRD Powder
Patterns for Zeolites (Treacy dan Higgins, 2007), dimana pola
puncak sodalit teridentifikasi pada 26 (°) = 14,16; 24,65;
31,99; 35,13; dan 43,35.



37

SOD Standar

SOD OH-3

[\ — o
I I I %
o O O =
) a a) s
O] o | @) !
N n o N R
3
3
........... e B IE TR —mmmam
............. I ST PO
||||||||||||| fmrmmm e o
..... |“EH.H|....|.|.|.|.|.
R DU [

(sd9) se1isuaqu|

Gambar 4.2 Pola difraktogram sinar-X Kaolin BB, sampel SOD OH-0, SOD OH-
1, SOD OH-2, dan SOD OH-3, serta SOD standar
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Sampel SOD OH-0 merupakan sampel sodalit dengan
variasi 6NaCl. Pada sampel ini teridentifikasi puncak difraksi
pada 26 (°) = 12,55; 18,65; 20,28; 24,98; 34,63; 35,83; 38,08;
39,43; dan 45,71. Hasil ini memperlihatkan hasil yang serupa
dengan puncak difraksi kaolin. Bila dibandingkan dengan
spektra IR, pada sampel ini sangat menunjukkan keserupaan
dengan spektra IR kaolin. Hal ini menunjukkan bahwa pada
sampel ini kaolin tidak larut selama proses sintesis sehingga
sodalit tidak terbentuk.

Sampel SOD OH-1 merupakan sampel sodalit dengan
variasi 4NaCl:Na,O. Pada sampel ini teridentifikasi puncak
difraksi pada 20 (°) = 12,55; 14,18; 19,87; 24,75; 26,77,
31,65; 34,89; 37,72; dan 43,02. Hasil ini memperlihatkan
beberapa puncak difraksi yang serupa dengan kaolin dan juga
sodalit standar. Bila dibandingkan dengan hasil spektra IR,
pada sampel ini masih menunjukkan keserupaan dengan
spektra IR kaolin namun sudah ada beberapa serapan panjang
gelombang yang sama dengan spektra sodalit standar. Hal ini
menunjukkan bahwa pada sampel ini sudah mulai terbentuk
sodalit namun masih terdapat kaolin yang belum larut.

Sampel SOD OH-2 merupakan sampel sodalit dengan
variasi 2NaCl:2Na,O dan sampel sodalit OH-3 merupakan
sampel sodalit dengan variasi 3Na,O. Pada sampel sodalit
OH-2 teridentifikasi puncak difraksi pada 20 (°) = 14,18;
19,87; 24,33; 26,77; 28,38; 31,65; 34,99; 37,72; dan 43,01.
Pada sampel sodalit OH-3 teridentifikasi puncak difraksi pada
20 (°) = 14,19; 19,87; 24,33; 26,77; 28,22; 31,91; 34,84,
37,80; dan 42,97. Kedua sampel tersebut memperlihatkan
hasil yang serupa dengan puncak difraksi sodalit standar,
yaitu pada 26 (°) = 14,16; 24,65; 31,99; 35,13; dan 43,35,
namun masih terdapat satu puncak di sekitar 26 = 12,55°
dimana puncak tersebut teridentifikasi sebagai puncak khas
dari kaolin. Hal ini menunjukkan bahwa walaupun dalam
sampel SOD OH-2 dan OH-3 sudah terbentuk sodalit, namun
masih terdapat sedikit kaolin yang belum larut. Pada Gambar
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4.2 menunjukkan pola difraktogram masing-masing produk
sintesis dalam penelitian ini dan puncak-puncak spesifik yang
dihasilkan oleh sampel sodalit variasi OH/Si dapat dilihat
pada Tabel 4.2.

Tabel 4.2 Perbandingan hasil puncak spesifik pada
difraktogram sinar-X sampel SOD standar
dengan sampel sodalit produk sintesis variasi

OH/Si
Nama 20 (°)
Sampel
SOD 1406 1983 24,48 2839 31,77 3487 37,71 43,10
Standar

OH-3 1419 19,87 2433 2822 3191 3484 37,80 42,97
OH-2 1418 1987 2433 2838 3165 3499 37,72 4301
OH-1 14,18 19,87 24,75 - 31,65 3489 37,72 43,02
OH-0 = = 24,98 = = 34,63 - =

Kaolin - 19,87 24,85 - - 34,81

Tabel 4.3 Perbandingan Hasil Nilai Intensitas pada
Difraktogram Sampel Sodalit dengan Variasi
Rasio Mol OH/Si 0, 1, 2, 3, dan SOD Standar

Variasi Rasio Intensitas (1)
Mol OH/Si 20 =14-15° | 20 = 24-25°
Kaolin BB 225 444
OH-0 521 592
OH-1 3168 1738
OH-2 2177 3885
OH-3 3260 2786

Berdasarkan Collection of Simulation XRD Powder
Patterns for Zeolites (Treacy dan Higgins, 2007), puncak
sodalit tertinggi teridentifikasi pada 26 (°) = 14,16 dan 24,65.
Oleh karena itu, pengukuran intensitas dilakukan pada sekitar
20 = 14-15° dan 24-25° yang ditunjukkan pada Tabel 4.3.
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Gambar 4.3 Diagram Pertumbuhan Sodalit

Berdasarkan Gambar 4.3, dapat dilihat bahwa sodalit
mulai terbentuk pada sampel sodalit variasi OH-1. Pada
sampel ini, sodalit yang terbentuk masih sedikit karena masih
banyak kaolin yang belum larut. Hal ini dapat dilihat pada
Gambar 4.2, dimana masih terdapat puncak khas kaolin pada
20 = 12,55°. Berbeda dengan sampel sodalit OH-2 dan OH-3,
dimana pada diagram tersebut menunjukkan bahwa sodalit
sudah terbentuk pada kedua sampel ini. Pada diagram tersebut
menunjukkan bahwa kaolin sudah banyak yang larut pada
sampel sodalit OH-2 dan OH-3 sehingga terbentuk kristal
sodalit. Hal ini dapat dilihat pada Gambar 4.2, dimana puncak
khas kaolin sudah banyak yang hilang dan terbentuk puncak-
puncak khas sodalit pada kedua sampel ini. Jadi dapat
disimpulkan bahwa semakin banyak NaOH yang digunakan,
maka akan semakin terbentuk kristal sodalit.
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Metode sintesis sodalit secara langsung melibatkan
transformasi kaolinit pada larutan alkali melalui dua proses,
yaitu tahap pelarutan kaolinit untuk melepaskan Si dan Al
yang diikuti dengan tahap pengendapan yang menghasilkan
sodalit (Yao dkk., 2008). Rasio molar komposisi NaOH dan
Si/Al sangat berpengaruh terhadap produk sodalit yang
dihasilkan. Menurut Barnes dkk. (1999), rasio komposisi
larutan NaOH serta rasio Si/Al yang sedikit akan
menghasilkan produk campuran yaitu sodalit, kankrinit, dan
zeolit A. Xu dkk. (2007) menjelaskan bahwa alkalinitas
adalah perbandingan OH7/Si. Semakin besar rasio OH7/Si
yang digunakan, semakin cepat proses pelarutan sumber
silikat dan aluminat. Jika silika dan alumina dapat larut
sempurna dalam campuran, maka sodalit akan terbentuk.

Dalam proses sintesis, ion hidroksida (OH’) sangat
berperan dalam proses kristalisasi zeolit. Adapun peran ion
hidroksida dalam sintesis zeolit antara lain sebagai pengontrol
tingkat polimerisasi silika dalam larutan, pemodifikasi waktu
nukleasi dengan mempengaruhi proses transpor silika dari
fasa padat menjadi larutan, berpengaruh terhadap kecepatan
proses Kkristalisasi, dan dapat berperan sebagai pengontrol
kemurnian fase (Szoztack, 1989).

4.2.3 SEM-EDX

Kristal sodalit hasil sintesis dikarakterisasi dengan
menggunakan SEM untuk menentukan morfologi permukaan
dan ukuran partikelnya. SEM dilengkapi dengan EDX yang
dapat digunakan untuk menentukan komposisi unsur dan
memetakan distribusi unsur. Sampel yang dikarakterisasi
dengan menggunakan SEM mengacu pada hasil karakterisasi
XRD yang memiliki fasa sodalit, yaitu pada sampel sodalit
OH-1, OH-2, dan OH-3.

Wahyuni (2015) pernah melaporkan bahwa berdasarkan
uji SEM, sampel kaolin Bangka Belitung memiliki morfologi
permukaan berupa lembaran-lembaran yang saling melekat
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(menyerupai lempengan). Hasil ini serupa dengan hasil SEM
yang pernah dilaporkan oleh Lapides dan Heller-Kallai
(2007), serta Gaugazeh dan Buhl (2014). Untuk sampel SOD
standar, Zaman (2015) melaporkan bahwa berdasarkan uji
SEM, morfologi permukaan sampel SOD standar menyerupai
bulatan-bulatan kecil yang menggumpal dan saling melekat.

Gambar 4.4 Mikrograf SEM SOD Standar (Zaman, 2015)

Pada penelitian ini, uji SEM dilakukan pada 3 sampel,
yaitu sampel SOD OH-1, OH-2, dan OH-3, dimana sampel
SOD OH-2 dan OH-3 adalah sampel yang berhasil terbentuk
sodalit dan sampel SOD OH-1 adalah sampel yang mulai
terbentuk sodalit. Hal ini dilakukan untuk membandingkan
morfologi sampel yang sudah benar-benar terbentuk sodalit
dan yang mulai terbentuk sodalit.

SOD OH-1
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R

SOD OH-2

SOD OH-3

Gambar 4.5 Mikrograf SEM sampel SOD OH-1, OH-2, dan OH-3

i et it~ R b bt e

yaitu menyerupai bulatan-bulatan kecil yang saling melekat.
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Morfologi dari sampel ini menunjukkan keserupaan dengan
bentuk morfologi permukaan SOD standar. Hal ini dapat
diartikan bahwa pada sampel ini sudah mulai terbentuk
sodalit. Bila dicocokkan kembali dengan hasil analisa XRD
dan FTIR, sodalit yang terbentuk pada sampel ini belum
sempurna karena masih terdapat banyak kaolin yang belum
larut. Ukuran partikel sampel ini tidak bisa ditentukan secara
pasti karena sampel ini mengalami aglomerasi.

Berdasarkan analisa SEM, pada sampel SOD OH-2 dan
SOD OH-3 didapati bahwa morfologi permukaan dari kedua
sampel tersebut yaitu menyerupai bulatan-bulatan kecil yang
saling melekat satu sama lain. Morfologi permukaan kedua
sampel ini serupa dan seragam dengan morfologi permukaan
sampel SOD standar. Hasil ini serupa dengan yang pernah
dilaporkan oleh Wahyuni (2015), dimana kristal sodalit yang
terbentuk pada waktu kristalinitas 24 jam memiliki morfologi
menyerupai bulatan-bulatan kubus kecil yang saling melekat.
Bila dicocokkan kembali dengan hasil analisa XRD dan FTIR,
kedua sampel ini juga menunjukkan keserupaan dengan
analisa XRD dan FTIR sampel SOD standar. Maka dapat
dikatakan bahwa pada kedua sampel ini telah terbentuk
sodalit. Sama halnya dengan sampel SOD OH-1, ukuran
partikel pada kedua sampel juga tidak bisa ditentukan secara
pasti karena sampel ini juga mengalami aglomerasi.

Selain analisa SEM, pada penelitian ini dilakukan pula
analisa EDX yang digunakan untuk menentukan komposisi
unsur yang terkandung dalam sampel SOD OH-1, OH-2, dan
OH-3. Hasil spektra EDX pada sampel SOD OH-1, OH-2, dan
OH-3 ditunjukkan pada Gambar 4.6.

SOD OH-1
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(e} Na Al Si

SOD OH-2

o) Na Al Si

SOD OH-3

o Na Al Si

Gambar 4.6 Spektra EDX sampel SOD OH-1, OH-2, dan OH-3
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Berdasarkan Gambar 4.6, spektra EDX menunjukkan
bahwa sampel SOD OH-1, OH-2, dan OH-3 terdiri dari
beberapa unsur penyusun, yaitu Si, Al, dan Na, dimana unsur-
unsur tersebut diperolen dari sumber prekursor yang
digunakan dalam proses sintesis. Hal ini sesuai dengan hasil
analisa EDX yang pernah dilaporkan olen Wahyuni (2015)
bahwa pada sampel SOD standar terdiri dari unsur-unsur
penyusun, yaitu Si, Al, dan Na.
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LAMPIRAN

DIAGRAM ALIR PENELITIAN

1. Sintesis Sodalit
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Campuran berwarna putih kekuningan

Didinginkan
Disaring, dicuci dengan aquades hingga pH 8-9
Dikeringkan pada suhu 100 °C selama 24 jam

A 4
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Dikarakterisasi FTIR, XRD, SEM-EDX
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LAMPIRAN B : PERHITUNGAN
1. Perhitungan Komposisi Molar Sintesis Sodalit

» Bahan yang digunakan dalam sintesis sodalit ini antara
lain:
e Kaolin Bangka Belitung
e NaOH pelet, Mr = 40 gram/mol
o NaCl (garam dapur), Mr = 58,5 gram/mol
o Natrium aluminat (NaAl,O3)
e Air terdemineralisasi (H,O), Mr = 18 gram/mol
» Komposisi pada masing-masing bahan tersebut:
o Kaolin Bangka Belitung
Terdiri dari :
A|203 =22%
Si0, =45,86%
» Perbandingan komposisi molar sodalit
3Na,0 : 2SiO; : Al,0O3: 128H,0
(3Na,O divariasi menjadi 3Na,O, 2Na,0:2NaCl,
Na,O:4NaCl, dan 6NaCl)

Perhitungan massa yang dibutuhkan :

a) Kaolin Bangka Belitung memiliki rasio silikat dan
aluminat vyaitu 3,54 : 1 atau dalam komposisi
persentasenya adalah sebagai berikut:
= SiO, (45,86 %)

. A|203 (22 %)
Jika yang digunakan adalah 3 gram kaolin maka :

Mol Si0, = 4586 % x ——22™___ 0 12289 mol
OF ST T A0 70 60,08 gram/mol Mo

3 gram
Mol ALO; =22 % x — 0,006473 mol

101,96 gram/mol
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b)  Natrium aluminat memilki kandungan :
* Na,O (44 %)
- A|203 (56 %)

Berdasarkan data-data di atas dapat ditentukan massa yang
dibutuhkan dalam setiap variasi yaitu sebagai berikut :

1. Rasio OH7/Si 3
» Natrium aluminat
Rasio mol SiO, : Al,O; perhitungan = 0,02289
0,006473
Rasio SiO,: Al,O3 yang ditentukan =2 : 1

0,02289 mol x 1

Mol AL,Os sebenarnya = 5

=0,01145 mol

Mol Al,O3yang ditambahkan dari sodium aluminat :
=0,01145 mol — 0,006473 mol
=0,004977 mol
Massa Al,O3; = 0,004977 mol x 101,96 gram.mol™
=0,5074 gram
Massa natrium aluminat (w) yang harus ditambahkan :
56 % w = 0,5074 gram
w = 0,5074 gram x 100/56
w =0,9062 gram

» Natrium hidroksida (NaOH)

Massa Na,O dari natrium aluminat :
=44% x 0,9062 gram
= 10,3987 gram

Mol Na,O dari natrium aluminat :
= 0,3987 gram : 62 gram.mol™
=0,0064 mol
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Rasio komposisi = 2 : 0,02289 mol
= 87,3744 mol

Mol Na,O =3 : 87,3744 mol
=0,03434 mol

Mol Na,O yang dibutuhkan :
=0,03434 mol — 0,0064 mol
=0,02794 mol

Massa NaOH yang harus ditimbang :
= 0,02794 mol x 40 gram.mol™ x 2
=2,2352 gram

» Air terdemineralisasi (H,O)

Mol H,0, = 128 : 87,3744 mol™
=1,46495 mol

Massa H,O, yang harus ditimbang :
= 1,46495 mol x 18 gram.mol™*
= 26,3693 gram

Berdasarkan hasil perhitungan rasio molar OH/Si di
atas, dengan cara yang sama maka didapatkan hasil
perhitungan rasio molar OH’/Si 0, 1, dan 2 seperti yang
dipetakan pada tabel berikut ini.

Tabel B2. Hasil perhitungan berat prekursor yang harus
ditimbang untuk sintesis sodalit rasio molar

OH’/Si
Rasio Berat yang harus ditimbang (gram)
OH/Si | Kaolin | NaOH NaCl H,O, Na-Al,O;
0 3 - 3,6428 | 26,3693 0,9574
1 3 0,4044 | 2,3037 | 26,3693 0,9574
2 3 1,3192 | 0,9647 | 26,3693 0,9574
3 3 2,2352 - 26,3693 0,9574
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LAMPIRAN C : DATA KARAKTERISASI

1. DataFT-IR
a) Kaolin Bangka Belitung
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b) Sampel Sodalit VVariasi OH/Si 0

63



64

c) Sampel Sodalit Variasi OH/Si 1
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e) Sampel Sodalit VVariasi OH/Si 3

65

EsHmaDzu
ol
14 e
T ] /‘\I,-\If-“\ /\
- "= \
x - f
1 3 \/ \ |
1 l .
7 \ i | | rﬂ'\
= i i it
] | I l‘-'I‘Il: L |
] II R
] ] | | ;I! | r
1=- - T 5 1
4 A !
] \ | | |
] | | \{
1 | W
75 — +
4 g3
] I| | U
] '\ |
o
2000 200 30m =0 17 4500 1220 1000 = =
Sodalt HalD 3 1hem
Foai |Baca 1L} |ar=a CoaT. Area
i [ e | 2R iz [EH
z 3] 3T = Elnl 3402
E aimE 7 1383
2 e R sEE 3 S (3]
5 EETTE 1824E #E3 35438 18
I IMEEE (kGRS
7 ESET 1058 [iH ETT] 15634
B 1400 e 1383 ECREH [
B TATES LEniNE] T1E R
i) TEEE ] [E=5E) 00432 7aIT
i 342543 = Fradind = [
Comimeant; DateTime: 5112016 1:45:24 PM
Sedalit Na20 3 Mo of Scans:

Resalution:
Apedization;




66

2. Data XRD
a) Kaolin Bangka Belitung

b) Sampel Sodalit VVariasi OH/Si 0
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c) Sampel Sodalit VVariasi OH/Si 1

d) Sampel Sodalit VVariasi OH/Si 2
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e) Sampel Sodalit Variasi OH/Si 3



3. Data SEM-EDX
a) Sampel Sodalit Variasi OH/Si 1
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b) Sampel Sodalit VVariasi OH/Si 2



c) Sampel Sodalit VVariasi OH/Si 3
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”Halaman ini sengaja dikosongkan”



BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Sintesis sodalit dari kaolin menggunakan metode secara
langsung dipengaruhi oleh rasio OH/Si. Hasil karakterisasi
XRD dan FTIR menunjukkan bahwa tahap awal pembentukan
fase sodalit terjadi pada sampel sodalit dengan rasio OH/Si 1.
Semakin tinggi rasio OH/Si, semakin banyak sodalit yang
terbentuk. Berdasarkan hasil analisa SEM, sampel sodalit
dengan rasio OH-2 dan OH-3 memiliki morfologi yang
seragam terhadap sampel SOD standar dengan bentuk
menyerupai bulatan-bulatan kecil yang menggumpal dan
saling melekat satu sama lain. Hasil analisa EDX menunjukkan
bahwa pada sampel SOD OH-1, OH-2, dan OH-3 terkandung
komposisi unsur Si, Al, dan Na.

5.2 Saran

Perlu dilakukan studi lebih lanjut tentang faktor-faktor lain
selain waktu kristalinitas, rasio Si/Al, dan OHY/Si, seperti
kation organik yang mungkin dapat mengoptimalkan proses
pembentukan sodalit.

47
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