
36 

 

BAB III 

METODOLOGI PENELITIAN 

 

3.1 Diagram Alir Penelitian 

Pada penelitian ini langkah-langkah pengujian mengacu pada diagram alir 

berikut: 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

Mulai 

Persiapan alat dan bahan 

Hidrotermal pada temperatur 100 
o
C, 

selama 3, 4, 5 jam 

Meshing 100 + AAS 

Pembuatan spesimen 

A 

Pencucian dan pengeringan 

Kalsinasi + AAS 
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Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian 

 

Keterangan: 

1.  Penyiapan bahan baku 

Penyiapan bahan baku disini adalah mencari bahan baku lumpur geothermal  

dari Pembangkit Listrik Tenaga Panas bumi (PLTP) Dieng. Bahan baku 

diperoleh dari PT Geo Dipa Energy, Dieng, Wonosobo. 

2.  Sieving dengan mesh ukuran 100 

Sieving dengan mesh ukuran 100 dilakukan untuk mendapatkan serbuk dengan 

ukuran kecil. 

3. Kalsinasi 

Kalsinasi pada suhu 850
0
C selama 3 jam dilakukan untuk menghilangkan 

kandungan air dan pengotor lain sehingga didapat serbuk dengan kandungan 

silika yang tinggi 

XRD FTIR SEM 

A 

Pengolahan data, analisa dan pembahasan  

 

Data XRD, bentuk kristal dan ikatan kristal, serta 

struktur mikro 

 

Selesai 

Kesimpulan dan saran 
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4. AAS pada serbuk geothermal 

AAS pada serbuk yang belum dikalsinasi dan setelah dikalsinasi merupakan 

pengujian untuk mengetahui perbedaan komposisi senyawa yang terkandung 

pada bahan baku. 

5. Pembuatan spesimen  

6. Pembuatan spesimen dilakukan dengan membuat natrium aluminat yaitu 

mencampurkan 50 ml NaOH 5 M dengan 4,5 gr Al(OH)3
 
pada suhu 100

0
C 

selama 20 menit pada 200 rpm, lalu membuat natrium silikat yang dibuat dengan 

mencampurkan 30 ml NaOH 5 M dengan 3 gr serbuk geotermal pada suhu 

100
0
C selama 20 menit pada 200 rpm. Kemudian 30 ml natrium aluminat 

ditambah dengan 30 ml natrium silikat diaduk pada suhu kamar pada 200 rpm 

selama 2 jam.  

7. Perlakuan hidrotermal  

Perlakuan hidrotermal dilakukan menggunakan alat hidrotermal dengan 

pemanasan pada 100 
0 

C selama 3, 4, 5 jam. 

8. Pencucian dan pengeringan 

Pencucian zeolit dilakukan dengan akuabidest lalu dikeringkan dengan oven 

pada suhu 80
0
 C selama 4 jam. 

9. XRD pada serbuk zeolit 

XRD pada serbuk zeolit merupakan pengujian untuk mengetahui struktur dan 

ukuran kristal yang terbentuk pada zeolit. 

10. FTIR pada serbuk zeolit 

FTIR pada serbuk zeolit merupakan pengujian untuk mengetahui ikatan struktur 

yang terbentuk pada zeolit. 

11. SEM 

SEM digunakan untuk melihat bagaimana bentuk butir dan struktur mikro pada 

zeolit yang terbentuk. 

12.  Pengolahan data, analisa, dan pembahasan dalam penulisan laporan 

Mengolah data-data yang sudah didapatkan dengan mengacu pada materi yang 

terdapat pada referensi dan menampilkan data-data tersebut dalam bentuk grafik 

dan tabel yang dibuat dalam penulisan laporan 
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3.2 Peralatan yang Digunakan 

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain : 

a. Mesh 

Mesh adalah alat yang digunakan untuk memisahkan serbuk berdasarkan 

ukuran mesh tersebut. Alat ini bekerja seperti ayakan berupa kisi-kisi dengan ukuran 

tertentu sesuai dengan standar tertentu.  

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 3.2 Mesh 100 

 

b. Mortar Tangan 

Mortar tangan ini digunakan sebagai alat penunjang dalam pengujian AAS. 

Mortar ini terbuat dari bahan keramik sehingga mampu digunakan untuk 

menghaluskan spesimen menjadi serbuk yang sangat halus. Penghalusan ini 

bertujuan untuk memudahkan pemasangan serbuk ke dalam sample holder sehingga 

mempunyai tingkat kerataan tinggi pada sampel yang akan diuji.  

 

 

Gambar 3.3 Mortar Tangan 
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c. Mesin X-Ray Diffraction (XRD) Rigaku Corporation 

Mesin X-Ray Diffraction (XRD) Rigaku Corporation merupakan mesin yang 

digunakan untuk mengkarakterisasi zat padat dengan menembakkan berkas sinar-X 

pada sampel yang diuji. Untuk spesifikasi mesin X-Ray Diffraction (XRD) Rigaku 

Corporation adalah sebagai berikut:  

 Model      : Multiflex 2kw 

 Power      : 200VAC 1Ø 30A 50 Hz 

 T max      : 1500 
0
C 

 Made In   : Japan 

 

 

Gambar 3.4 Mesin X-Ray Diffraction (XRD) Rigaku Corporation 

 

d. Stirrer magnetic 

Alat pengaduk ini digunakan untuk mengaduk larutan hingga 500 rpm dengan 

disertai pemanasan hingga 200
0
 C. 

 

  

Gambar 3.5 Stirrer magnetic 
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e. Tungku pemanas / furnace 

Furnace  merupakan suatu alat yang digunakan untuk memanaskan material 

yang berada di dalamnya sampai pada suhu tertentu. Pada penelitian ini furnace  

digunakan untuk memanaskan serbuk geothermal sampai dengan temperatur 850 
o
C. 

 

 

Gambar 3.6 Tungku pemanas/ furnace 

 

f. Oven 

Oven digunakan untuk memanaskan material zeolit pada suhu 80 
o
C dengan 

tujuan untuk menghilangkan kandungan air yang ada di dalamnya sebelum 

melakukan pengujian XRD, FTIR, dan SEM. 

 

         

Gambar 3.7 Oven 
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g. Timbangan 

Timbangan ini merupakan timbangan digital yang digunakan untuk 

menimbang spesimen serbuk geothermal dan mempunyai ketelitian tinggi sampai 

dengan 0,0001 gram.  

 

 

Gambar 3.8 Timbangan digital 

 

h. Gelas Ukur 

Gelas ukur digunakan untuk mengukur volume larutan dengan cara melihat 

kenaikan volume pada gelas ukur setelah larutan dicelupkan ke dalam gelas ukur 

tersebut. 

 

 

Gambar 3.9 Gelas ukur 

 

i. Gelas kaca 

Gelas kaca ini digunakan sebagai tempat untuk pengadukan spesimen. 
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           Gambar 3.10 Gelas kaca 

 

j. Alat hidrotermal 

Alat hidrotermal digunakan untuk proses hidrotermal terhadap zeolit yang akan 

disintesis. 

  

 Gambar 3.11 Alat hidrotermal 

 

k. Tabung spesimen 

Tabung spesimen digunakan sebagai tempat spesimen saat proses hidrotermal. 

 

                

               Gambar 3.12 Tabung spesimen 
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l. Kamera 

Kamera digunakan untuk mengambil gambar yang diinginkan. 

  

Gambar 3.13 Kamera 

 

3.3 Bahan dan Alat Bantu yang Digunakan 

a. Serbuk geothermal 

Serbuk geothermal digunakan sebagai sumber bahan baku silika untuk 

mensintesis zeolit. 

            

             Gambar 3.14 Serbuk geothermal 

 

b. Serbuk NaOH 

Serbuk NaOH digunakan untuk membuat larutan NaOH 5 M. 

 

Gambar 3.15 Serbuk NaOH 
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c. Serbuk Al(OH)3 

Serbuk Al(OH)3 digunakan untuk membuat natrium aluminat. 

 

 

Gambar 3.16 Serbuk Al(OH)3 

 

d. Larutan akuades 

Larutan akuades digunakan untuk membuat larutan NaOH 5 M. 

 

 

Gambar 3.17 Larutan akuades 

 

e. Larutan akuabidest 

Larutan akuabidest digunakan untuk mencuci zeolit hasil sintesis dan 

menurunkan kadar pH. 

 



46 

 

 

 

Gambar 3.18 Larutan akuabidest 

 

f. Kertas pH meter 

Kertas pH meter digunakan untuk mengetahui kadar pH pada gel hasil sintesis. 

 

 

Gambar 3.19 Kertas pH-meter 

 

g. Kertas saring whatman 

Kertas saring whatman digunakan untuk menyaring gel hasil sintesis sehingga 

mendapatkan serbuk zeolit. 

 

 

Gambar 3.20 Kertas saring whatman 
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h. Jarum suntik 

Jarum suntik sebagai alat bantu dalam mengambil larutan. 

 

 

Gambar 3.21 Jarum suntik 

 

i. Corong 

Corong digunakan sebagai alat bantu saat penyaringan. 

 

 

Gambar 3.22 Corong 

 

3.4  Cara Kerja 

3.4.1  Pembuatan Serbuk Geothermal 

Lumpur geothermal diambil langsung dari saluran buangan pada PLTP Dieng 

yang sudah dipisahkan dengan kandungan tanah seperti terlihat pada Gambar 3.23. 
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 Gambar 3.23 Lumpur geothermal 

 

Lumpur geothermal dibersihkan dari pengotor-pengotor kemudian dikeringkan 

di bawah sinar matahari seperti terlihat pada Gambar 3.24. 

 

 

Gambar 3.24 Pengeringan lumpur geothermal dengan sinar matahari 

 

Kemudian padatan yang telah kering disaring dengan mesh 100 hingga 

terbentuk serbuk halus seperti terlihat pada Gambar 3.25.  

 

 

Gambar 3.25 Penyaringan serbuk geothermal dengan mesh 100 
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Serbuk geothermal setelah melalui penyaringan mesh 100 seperti gambar 

berikut. 

       

Gambar 3.26 Serbuk geothermal sebelum kalsinasi 

 

Serbuk geothermal lalu dikalsinasi dengn cara diabukan dalam furnace pada 

suhu 850ºC selama 3 jam untuk menghilangkan pengotor yang dapat terbakar pada suhu 

tinggi. Serbuk geothermal setelah kalsinasi dapat dilihat seperti gambar berikut. 

 

 

Gambar 3.27 Serbuk geothermal setelah kalsinasi 

 

3.4.2  Pembuatan Natrium Silikat 

Serbuk geothermal 3 gram ditambah dengan 30 mL NaOH 5 M, kemudian 

diaduk pada suhu 100
0
C selama 20 menit pada 200 rpm sehingga diperoleh larutan 

natrium silikat seperti terlihat pada gambar berikut. 
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Gambar 3.28 Proses pembuatan larutan dengan magnetic stirrer 

 

3.4.3  Pembuatan Natrium Aluminat 

NaOH 20 gram dilarutkan dengan aquades hingga menghasilkan 100 ml NaOH 

5 M dan dipanaskan kemudian ditambahkan 9 gram Al(OH)3 sedikit demi sedikit sambil 

dilakukan pengadukan pada suhu 100
0
 C selama 20 menit pada 200 rpm sehingga 

terbentuk larutan natrium aluminat seperti terlihat pada Gambar 3.29. 

 

 

Gambar 3.29 Proses pembuatan larutan dengan magnetic stirrer  

 

3.4.4  Sintesis Zeolit 

Natrium silikat 30 mL dan 30 mL natrium aluminat diaduk dengan 

menggunakan magnetic stirrer selama 2 jam pada 200 rpm dalam suhu kamar sehingga 

membentuk larutan pembuat zeolit seperti Gambar 3.30.  
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Gambar 3.30 Larutan pembuat zeolit 

 

Selanjutnya larutan dimasukkan ke dalam teflon kemudian dimasukkan pada 

alat hidrotermal dan dipanaskan pada suhu 100ºC selama variasi waktu yang ditentukan 

dalam keadaan tertutup rapat. 

 

 

 Gambar 3.31 Memasukkan larutan dalam alat hidrotermal 

  

Untuk mengetahui pengaruh kondisi reaksi terhadap pembentukan zeolit 

dilakukan variasi waktu kristalisasi hidrotermal. Variasi waktu dilakukan selama 3, 4, 

dan 5 jam pada suhu 100º C. 
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Gambar 3.32 Pengaturan suhu pada alat hidrotermal 

 

Hasil yang terbentuk kemudian disaring dengan kertas saring whatmann untuk 

memisahkan antara padatan dan filtrate seperti gambar berikut. Padatan yang terbentuk 

kemudian dicuci dengan larutan aquabidest.  

 

Gambar 3.33 Proses penyaringan 

 

Padatan  lalu dikeringkan dengan oven pada suhu 80
0
 C selama 4 jam untuk 

mendapatkan hasil akhir yaitu serbuk zeolit seperti tampak pada Gambar 3.34. 

 

 

Gambar 3.34 Hasil pemanasan dengan oven 
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3.4.5  Analisis Hasil  

Dari hasil sintesis dengan variasi waktu hidrotermal 3, 4 dan 5 jam pada suhu 

100
0
 C didapat hasil seperti gambar berikut. Pada hasil sintesis dengan variasi waktu 

hidrotermal 3 jam didapat butiran dengan warna putih agak kemerahan. 

 

 

Gambar 3.35 Hasil sintesis zeolit pada 100
0
 C selama 3 jam 

 

Pada hasil sintesis dengan variasi waktu hidrotermal 4 jam didapat butiran 

yang agak halus dengan warna putih agak kemerahan seperti Gambar 3.36. 

 

 

Gambar 3.36 Hasil sintesis zeolit pada 100
0
 C selama 4 jam 

 

Pada hasil sintesis dengan variasi waktu hidrotermal 5 jam didapat butiran 

yang halus dengan warna kemerahan dan sedikit menggumpal seperti Gambar 3.37. 
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Gambar 3.37 Hasil sintesis zeolit pada 100
0
 C selama 5 jam 

 

Kemudian dilakukan analisis morfologi padatan dan fasa kristal serta 

menentukan ukuran butir zeolit terhadap serbuk hasil sintesis dengan variasi waktu 

hidrotermal dengan menggunakan X-Ray Difraction (XRD), Fourier Transform Infra 

Red (FTIR) untuk identifikasi ikatan dalam stuktur zeolit, analisis rasio Si/Al dengan 

menggunakan Atomic Absorption Spectroscopy (AAS) dan untuk melihat struktur mikro 

dari zeolit yang terbentuk dengan menggunakan Scanning Electron Microscope (SEM). 


