BAB II1
METODOLOGI PENELITIAN

3.1. Variabel Penelitian

— Variabel Tetap

Berat zeolit : 3 gram
Berat karbon aktif + 1 gram
Temperatur adsorbsi : Temperatur kamar
Waktu pengaktifén = 5 jam

Optimasi waktu adsorbsi
zeolit aktivasi : 1 jam
jenis adsorbat : asam asetat
— Variabel bebas
Jenis adsorben yvang dipakai
— Zeolit bayah sebelum aktivasi
- Zeolit bayah setelah diaktivasi
Waktu adsorbsi
Temperatur aktivasi 200° C-300°C
Konsentrasi adsorbat
— Asam klorida sebagai pembanding adsorbat

- Karbon aktif sebagai pembanding adsorben
3.2. Alat dan Bahan

3.2.1. Alat.

— Penimbang elektrik (Metler) - Gelas beker
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3.2.

AAS

IR

Tungku (Furnace)
Oven

pH meter

Hot plate
Pengayvak
Lumpang porselin lengkap
Kolom

Buret
Erlenmeyer

Gelas Ukur

. Bahan.

Zeolit bayah
Earbon aktif granula
Asam asetat
Asam.klorida
Fenolftalein
Kalium bromida
Ealium klorida 0,2%
Natrium hidroksida
Aquadest
Aquabidest

Etanol

Larutan buffer
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Labu takar
Corong gelas
Pipet volume
Bol pipet
Piknome%er
Termometer
Pengaduk magnet
Pengaduk gelas
Gelas arloji
Cawan porselin
Botol semprot

Kertas saring
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3.3. Pembuatan Reagen

1. larutan Asam Asetat

~ Agsam asetat 17,485 N diambil masing-masing 5,2 ml ;
10,3 ml ; 15,4 ml ; 18,9 ml ; 20,6 ml1 ; 24 ml dan
34,3 ml. i

- Larutan diencerkan dengan agquabidest masing-masing
sampai 300 ml dan didapatkan asam asetat berturut
—~turut 0,3 N ; 0,6 N ;0,9 N ; 1,1 N ; 1,2 N ; 1,4 N
dan 2 N.

— Konsentrasi sesungguhnya dicek dengan titrasi

menggunakan NaOH dan diukur pHnya.

2. Larutan Asam Klorida
— Asam klorida 12,076 N diambil masing-—masing 2,5 ml
: 5ml ; 8,7 ml ; 14,905 ml dan 19,9 ml.
— Larutan diencerkan dengan aquabidest masing-masing
sampai 300 ml dan didapatkan asam klorida berturut-
.furut 0,1 N; 0,2 N ; 0,3 N ; 0,6 N dan 0,8 N.
— EKonsentrasi éesungguhnya dicek dengan titrasi

menggunakan NaOH dan diukur pHnya.

3. NaOH 0,1 N
- 2 gram NaOH padat dilarutkan dalam aquadest pada
labu takar sampai 0,5 liter dan dipanaskan.
- Larutan distandarisasi dengan asam klorida 0,1 N

- Dengan cara yang sama dibuat NaOH 0,2 N dan 0,3 N.
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4. Indikator Fenolftalein
— Fenolftalein ditimbang 0,5 gr dengan penimbang
elektrik (metler) dan dilarutkan aengan etanol
50 ml.

— Larutan diencerkan dengan aquadest menjadi 100ml.

3.4. Cara EKerJja

3.4_1. Proses Aktivasi.

- Zeolit bayah ditimbang 4,5 gram sebanyak 5 kali.
— Masing — masing zeolit tersebut diaktivasi dalam
tungku (furnace) selama 5 — 6 jam dengan suhu

aktivasi berturut—turut 200°C, 230°C, 250°C, 270°C

dan 300°C.

3_.4_2. Proses Adsorbsi.

1. Penentuan Temperatur Aktivasi Optimum
- Zeolit hasil aktivasi didingiﬁkan (sampai suhu
31°C) diambil 3 gram dan dimasukkan dalam gelas
beker yvang berisi 40 ml'asam asetat 1 N.
- Campuran diaduk dengan pengaduk magnet dan
dibiarkan selama 1 Jjam.

— Besar asam asetat teradsorbsi ditentukan dengan

titrasi menggunakan NaOH 0,133 N.
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Penentuan waktu Adsorbsi Optimum

|

7 gelas beker diisi 3 gram zeolit alam sebelum

diaktivasi.

- Ke dalam masing-masing gelas beker dimasukkan
asam asetat dengan konsentrasi 1,1 N.

— Campuran diaduk dengan pengaduk magnet.

— Penurunan konsentrasi teradsorbsi ditentukan
tiap range 1/2 jam dengan ‘titrasi menggunakan
0,199667 N dan diukur pHnya setelah disaring.

— Waktu optimum adsorbsi ditentukan tepat dengan
range waktu adsorbsi diatas.

— Dengan cara yang sama dilakukan Juga terhadap

adsorbsi zeolit alam setelah aktivasi, pada

tempefatur optimum dan karbon aktif (dengan

range waktu 1/4 jam).

Penentuan Konsentrasi Asam Asetat Optimum

— 7 gelas beker diisi 3 gram zeolit bayah sebelum '
diaktivasi.

- Kedalam masing - masing gelas beker dimasukkan
80 ml asam asetat 0,3 N ; 0,6 N; 0,98 ; 1,1 N
- 1,2 N ; 1,4 N dan 2,0 N.

- Campuran diaduk dengan pengaduk magnet dan
dibiarkan selama waktu kontak optimum (1.2 jam).

— Ronsentrasi teradsorbsi ditentukan dengan
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titrasi dan diukur perubahan pHnya.

— Dengan cara yang sama dilakukan untuk adsorben
zeolit aktivasi pada temperatur optimum, karbon
aktif dan adsorbat asam klorida. i

- Untuk zeolit aktivasi wvariasi konsentrasi HCl
adalah 0,1 N ; 0,2 N ; 0,35 N ; 0,6 N dan 0,8 N.

— Variasi konsentrasi asam asetat wuntuk adsorben
karbon aktif (sebagai pembanding) adalah 0,2 N ;
0,7 ; 1,1 N; 1,5 N ; 1,8 N ; 2,5 N dan 3,0 N,
sedangkan untuk zeolit aktivasi adalah 0,3 N ;

0.6 N: 0,9N ;1,1 N ; 1,2 N ; 1,4 N dan 2,0 N.

3.4.3. Penentuan Konsentrasi Adsorbat Teradsorbsi.

- 10 ml asam asetat yang berupa filtrat hasil proses
adsorbsi dimasukkan dalam erlenmeyer dan ditambah
indikator fenolftalein 2 tetes.

- Larutan dititrasi dengan NaOH (0,1N/0,2N/0,3N).

- Dengan cara yang sama dilakukan untuk HC1.

3.4.4. Pengukuran pH.

- Asam asetat sisa proses adsorbsi diukur pHnya

dengan pH meter dan dibandingkan dengan sebelum

adsorbsi.

w
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3.4.5. Analisa dengan IR.

3.4.6.
1.

Zeolit bayah sebelum dan sesudah aktivasi serta KBr
di oven 105°C selama 1 jam.

Pelet dibuat dengan cara menggerus zeolit bayah
bersama KBr dengan perbandingan 1 : 100 dikempa
dengan tekanan 10.000-15.000 psi.

Pelet dimasukkan ke alat dan siap dianalisa.

Dengan cara yvang sama dilakukan ﬁntuk zeolit bayvah
sebelum dan setelah aktivasi setelah dilewati asam

asetat dan HCI1.

Analisa dengan S5A.

Pengukuran Larutan Standar

0,954 ml asam asetat glasial diencerkan menjadi
1000 ml sehingga diperoleh asam asetat 1000 ppm dan
diencerkan hingga didapat asam asetat 1 ppm, 3 ppm
dan 6 ppm.

Absorbansi masing - masing larutan diukur hingga

diperoleh kurva standar.

. Pengukuran Na Tertukar pada Larutan Sampel

a.Larutan Asetat

- 50 ml asam asetat 0,3 N ; 1.2 Ndgan 1,5 N
masing-masing ditambahkan 50 ml KC1 0,2 %.

— Asam asetat 0,3 N diencerkan 4 kali, sedangkan




3.4.7.

b.
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asam asetat 1,2 N dan 1,5 N diencerkan 8 kali.

- Jumlah Na tertukar diukur dengan SS5A.

Larutan Asam Klorida

-~ 50 ml asam klorida 0,1 N ; 0,36 N dan 0,6 N
masing-masing ditambah 50 ml KCl1l 0,2 X%.

—~ Asam klorida 0,1 N diencerkan 8 kali, sedangkan
asam klorida 0,36 N dan 0,6 N diencerkan 16 kali.

- Jumlah Na tertukar diukur dengan SSA.

Penentuan Volume Pori.

Piknomete£ kosong ditimbang.

Piknometer diisi aquabidest ditimbang (berat = a)
Zeolit bavah sebelum aktivasi 0,5 gram dimasukkan
ke dalam piknometer yang berisi aquabidest dan
ditimbang (berat = b).

Temperatur percobaan diukur dengan termometer.
Dengan cara yang sama dilakukan untuk zeolit bayah
sebelum diaktivasi setelah proses adsorbsi, =zeolit
bayah setelah aktivasi sebelum dan setelah proses
adsorbsi, karbon aktif sebelum dan setelah proses

adsorbsi.






