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BAB III 

METODE PENELITIAN 

 

3.1 LokasiPenelitian 

PenelitianinidilakukandaribulanMaretsampaidenganAgustus 2016 di 

LaboratoriumRiset Kimia Material DepartemenPendidikan Kimia FPMIPA 

UniversitasPendidikan Indonesia, AnalisisdenganFourier Transform Infra Red 

(FTIR) danThermogravimetric and Differential Thermal Analysis (TG-

DTA)dilakukan di Laboratorium Kimia InstrumenDepartemenPendidikan Kimia 

FPMIPA UniversitasPendidikan Indonesia, analisisX-Ray fluorescence (XRF) 

dilakukan di BalaiBesarBahandanBarangTeknik Bandung, dananalisisX-Ray 

Diffraction (XRD) dilakukan di PusatPenelitiandanPengembanganTeknik Mineral 

danBatu Bara Bandung dan di LaboratoriumUniversitasNegeri Yogyakarta. 

 

3.2 AlatdanBahan 

3.2.1 Alat 

Alat yang digunakandalam proseskonversizeolityaituneracaanalitik, 

gelaskimia 100 mL, dan 250 mL, gelasukur 100 mL, corong, batangpengaduk, 

botolsemprot, set alatrefluks (labudasarbulat, pemanaslistrik, kondensor, 

statifdanklem, selang, corongbuchner, labuelenmeyervakum, pompavakum, 

microwave, ultrasonik cleaner, dan oven. 

 Karakterisasibahanbakufly ashdilakukandenganmenggunakan XRF, 

karakterisasizeolithasilkonversidilakukanmenggunakan instrument FTIR, XRD 

analisissitusasamzeolitdenganmenggunakanmetodeadsorpsi 

NH3menggunakaninstrumen TG-DTA dan FTIR. 

3.2.2 Bahan 

Bahan yang digunakandalampenelitianiniadalahFly ashyang berasaldari PT. 

South Pacific Viscose yang berada di Purwakarta, NaOH, danAquades, untuk
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analisis total situsasamdigunakan NH3darilarutan NH4OH pekat (25%) 

kemudianuntukpencucianzeolitdenganasamdigunakanasamklorida (HCl) 20%. 

3.3 TahapanPenelitian 

Penelitiankeasamanzeolitdarifly ashdenganmenggunakanmetodeadsorpsi 

NH3initerdiridari 3 tahap, yaitu : 

1. Preparasisampelfly ash, 

2. Konversifly ashmenjadizeolit, dan 

3. Karakterisasikeasamanzeolithasilkonversi 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.4 ProsedurPenelitian 

3.4.1 Proses PreparasiBahan Baku Fly ash 

Proses preparasibahanbakufly ashdiawalidenganmengambilsampelfly ash  

yangberasaldari  PT. South Pacific ViscoseJawa  Barat. Kemudianfly 

ashdibersihkandengancaradicucimenggunakanaquades, setelahitudikeringkan di 

ruangterbukaselamasemalaman, lalufly ashdikeringkandenganmenggunakan oven 

padasuhu 80
o
C selama 4 jam, setelahkeringkemudianfly 

PreparasibahanbakuFly ash 

Konversifly ashmenjadizeolit 

Keasamanzeolithasilkonversi 

Analisis XRF 

Analisis FTIR 

Analisis XRD 

Analisisdenganmetode 

NH3dilanjutkandenganinstru

men TG-DTA dan FTIR 

Gambar 3.1TahapPenelitian 
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ashdiayakdenganmenggunakanayakan 70µm mesh sehinggadiperolehbahanbakufly 

ashberbentukserbukhalusberwarnacoklatmuda. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.4.2 Proses KonversiFly ashmenjadiZeolit 

3.4.2.1 TahapKonversiZeolitdariBahan Baku Fly ash 

Pada proses konversifly 

ashmenjadizeolitinidigunakanmetoderefluksdenganvariasipenambahangelombangultr

asonikdangelombangmikropada proses pre treatment. Proses 

konversidilakukandenganmencampurkanbahanbakufly 

ashdanlarutanNaOHkonsentrasi 2 Molar denganperbandinganfly 

ashdanlarutanNaOHsebesar 1:8 penambahangelombangultrasonikdilakukanselama 30 

menit, sedangkanpenambahangelombangmikrodilakukanselama 45 menit. 

Setelahdilakukan proses pre treatmet, 

konversizeolitdilanjutkandenganmereflukscampuranfly ashdanNaOHselama 24 jam. 

Setelahdirefluks, 

Gambar3.2Baganalir proses preparasibahanbakufly ash 

 Dicucidenganmenggunakanaquades 

 Dikeringkan di 

ruanganterbukaselamasemalam, 

kemudiandikeringkandalam oven suhu 

80
o
C selama 4 jam 

 Diayakdengansaringan 70µm mesh 

 

Fly ash 

Fly ashsiappakai 

Hasilkarakterisasifly ash 

 Dikarakterisasidenganinstrumen 

XRF dan XRD 
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campuranresiduzeolitkemudiandicucidenganmenggunakanaquadesuntukmenghilangk

ankelebihanNaOH, residudicucihinggafiltrathasilpencucianmenunjukkan pH 

netral(pH 7) yang diujidenganmenggunakankertasindikator universal. 

Setelahituresiduzeolitdikeringkandalam oven padasuhu 105-108
o
C. 
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Dilakukanrefluksselama24jam 

 Dicampurkan,  

 Dilakukanpre 

treatmentdenganvariasi : 

 Dicucidenganaquadesuntukmenghil

angkankelebihanNaOH 

 Disaring 

 Dikeringkandalam oven padasuhu 

105
o
-108

o
C 

 

80mL NaOH 2M 10gram Fly ash 

Residuzeolit C1 

Zeolitdenganberbagaivariasipre treatment 

Dilakukanpre-

treatmentgelomb

angultrasoniksel

ama 30 menit 

Dilakukanpre-

treatmentgelo

mbangmikrose

lama 45 menit 

Dilakukanpre-

treatmentgelombangult

rasonikselama 30 

menitdangelombangmi

kroselama 45 menit 

Campuranko

de E 

Campuranko

de C1 

Campuranko

de C2 

Residuzeolit E Residuzeolit C2 

Campurankode 

A2 (pembanding) 

Residuzeolit A2 

Gambar3.3Baganalir proses konversizeolit 
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 Gambar 3.4 berikutmenunjukkanbeberapatahapan yang dilakukanpada proses 

konversifly ashmenjadizeolit.

(a) 

(b) 

(c) 

(d) (e) 

Gambar3.4Proses sintesiszeolitdarifly ash 

 
a. Campuranfly ashdanbasaNaOH, b.Prosespre-treatmentmenggunakanmicrowave, c. 

Proses pre-treatmentmenggunakanultrasonik cleaner, d. Proses refluks,  
e. Proses penyaringanresiduzeolit 
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3.4.2.2 TahapPencucianZeolitdenganAsam (Acid Washing) 

Setelahdidapatkanzeolithasilkonversi, tahapselanjutnya yang 

dilakukanadalahpencucianzeolitdenganasam (acid washing). Pada proses 

inidigunakanasamklorida (HCl) dengankonsentrasisebesar 20%. Zeolit yang 

telahkeringditimbanglaluditambahkanasamdenganperbandinganzeolit:asamsebesar 

1:25. Kemudiancampurandiadukmenggunakan stirrer sambildipanaskanpadasuhu 

80
o
C, campurandiadukselama 2 jam. 

Setelahituresidudisaringdandicucidenganmenggunakanakuades, 

kemudiandikeringkandalam oven padasuhu 105
o
-108

o
C selama 2 jam. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.4.3 Proses KarakterisasiZeolitHasilKonversi 

Pada proses inidigunakanberberapainstrumenseperti FTIR, XRD, XRF dan 

TG-DTA untukmengetahuikarakteristikzeolithasilkonversi. Analisis XRF 

 Dicampurkan,  

 Diaduksambildipanaskanpadasu

hu 80
o
C selama 2 jam. 

 Dicucidenganakuades 

 Disaring 

 Dikeringkandalam oven 

padasuhu 105
o
-108

o
C 

10gram Zeolit 250mL HCl 20% 

Residuzeolit 

Zeolithasilacid washing 

Gambar3.5Baganalir proses acid washing 
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dilakukanuntukmengetahuikandungandanperbandingan Si, Al dan mineral lain 

dalambahanbakufly ash. Analisisdengan FTIR 

dilakukanuntukmengetahuiadanyaperubahanstrukturdaribahanbakufly 

ashmenjadizeolitsetelahdilakukan proses konversi. Analisisdenganmenggunakan 

XRD dilakukanuntukmengetahuikandungan material padazeolithasilkonversi. 

Analisisdengan TG-DTA (Thermogravimetry – Differential Thermal Analysis) 

dilakukanuntukmengetahuisitusasamdarizeolithasilkonversidenganmelihatkemampua

nzeolitdalammenyerapbasa. Baganalir proses 

karakterisasizeolithasilkonversiditunjukkanpadaGambar 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.4.3.1.PenentuanSitusAsamZeolit 

Padatahappenentuansitusasamzeolit, basa yang digunakanadalahuapammoniak 

(NH3) yang diambildariuapbasa ammonia (NH4OH) dengancaramengalirkan gas 

N2kedalamwadaherlenmeyer yang berisi ammonia, 

kemudianuapamoniaktersebutdialirkankedalampipaberbentuk U yang 

berisizeolithasilkonversi. Sebelumdialiriolehuapamoniak, 

zeolitterlebihdahuludialirkan gas N2 selama 1 jam, 

kemudiandilanjutkandenganmengalirkanuapamoniakpadazeolitselama 2 jam. 

Zeolithasilkonversi 

HasilKarakterisasiZeolit 

Dikarakterisasidenganmenggunakaninstrumen : 

 FTIR 

 XRD 

 Keasamandenganadsorpsi 

NH3dilanjutkandengananalisisinstrumen FTIR 

dan TG-DTA. 

Gambar3.6Bagan proses karakterisasizeolit 
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Rangkaian set alatpenentuansitusasamdenganmetodeadsorpsi 

NH3dapatdilihatpadaGambar 3.7 berikut. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 Zeolit yang telahteradsorpsioleh 

NH3selanjutnyadikarakterisasidenganmenggunakanalat TG-DTA dan FTIR. 

 

3.5 MetodeAnalisis 

3.5.1 AnalisisdenganXRF 

Analisisdenganmenggunakan XRF 

dilakukanuntukmengetahuikandungandanperbandingankomposisi Si, Al serta mineral 

lainnyadalambahanbakufly ash. Sampel fly 

terlebihdahuludipreparasikemudianlangsungdiukurdenganmenggunakanalat XRF. 

Alat XRF yang digunakanadalahXRF THERMO SCIENTIFIC ARL 9900. 

 

3.5.2 AnalisisdenganFTIR 

AnalisisdenganmenggunakanSpektrofotometer FTIR (Fourier Transform 

Infra 

Gambar3.7Set alatadsorpsi NH3 
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Red)dilakukanuntukmengetahuiperubahanstrukturpadazeolithasilkonversidaristruktur

bahanbakuawalnyayaitufly ash, jugamengidentifikasisitusasampadazeolit. 

Dalamanalisisinidigunakanbahanbakufly ash yang 

dibandingkandenganzeolithasilkonversi, sertazeolithasilkonversi yang 

telahdilakukanadsorpsidenganNH3. Sebelumdiukurdenganalatspektrofotometer FTIR, 

sampelterlebihdahuludipreparasidengancaradibuatpeletmenggunakangaramKBr. 

Alatspektrofotometer FTIR yang digunakanadalah FTIR-8400 Shimadzu. 

 

3.5.3 Analisisdengan XRD 

Analisisdenganmenggunakan XRD (X-Ray Diffraction) 

dilakukanuntukmengetahuikeberhasilankonversibahanbakufly ashmenjadizeolit, 

sertamengetahuiperbedaanstrukturkristalpadazeolithasilkonversidenganbeberapaperbe

daanpre 

treatmentmenggunakangelombangultrasonikdanataugelombangmikrosertapengaruhda

riadanyapre treatmentmenggunakansalahsatumaupunkeduagelombangtersebut. 

Padaanalisisini, sampelzeolithasilkonversi yang 

telahhalusdicetakpadatempatsampelkemudiandimasukankedalamalat XRD untukdiuji. 

Di dalamalatsampeldikenaisinar X sehinggaterjadidifraksi. Alat XRD yang 

digunakanadalah XRD Rigakuminiflex 600 

 

3.5.4 Analisisdengan TG_DTA 

Analisisdengan TG-DTA (Thermogravimetry – Differential Thermal Analysis) 

dilakukanuntukmengetahuisitusasamdarizeolithasilkonversidenganmelihatkemampua

nzeolitdalammenyerapbasa. 

Zeolithasiladsorpsilangsungdiukurdenganmenggunakanalat TG-DTA. Alat TG-DTA 

yang digunakanadalah TG-DTA Shimadzu 60 A dengan parameter alat yang 

digunakanyaitusuhuantara 25
o
-300

o
C dengankenaikanlajupemanasansebesar 

2
o
C/menitdanpadaaliran gas nitrogen (N2). 


