

BAB III

METODOLOGI PENELITIAN
3.1 Tahapan Penelitian

Pelaksanaan penelitian penyisihan  Logam Fe dengan menggunakan fly ash batubara sebagai adsorben, mengikuti pola sebagai berikut :



































































































































































Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian

3.2 Daftar Alat dan Bahan serta Kegunaan

3.2.1 Daftar Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah :

Tabel 3.1 Alat-alat yang digunakan dalam penelitian 
	Nama Alat
	Kegunaan

	· Timbangan analitis (Acculab VI-3 mg)

· Kaca arloji (73 mm)

· Spatula

·  Erlenmeyer 250 ml

· Desikator

· Labu ukur (Pyrex)

· Oven (International Automatic Control)

· Corong gelas (diameter 90 mm)

· Corong plastik (diameter 80 mm)

· Jerigen 1 dan 10 liter

· Pipet volume 10 dan 50 ml
	· Untuk menimbang berat fly ash batubara dan bahan kimia yang digunakan dalam penelitian.

· Alas untuk menimbang zat.

· Alat untuk mengambil zat padat pada saat penimbangan.

· Untuk menyimpan larutan sampel yang akan dishaker.

· Untuk mengeringkan zat-zat kimia, zat padat beserta tempatnya karena kelembaban dalam desikator diserap oleh bahan pengering

· Untuk membuat pengenceran larutan dengan kadar/volume yang tepat.

· Untuk mengeringkan fly ash batubara.

· Untuk membantu memindahkan larutan dari suatu tempat ke tempat lain.

· Untuk membantu proses penyaringan.

· Untuk menyimpan larutan stock

· Alat untuk mengambil, mengukur dan memindahkan sampel yang hendak diteliti.


Lanjutan Tabel 3.1 Alat-alat yang digunakan dalam penelitian

	Nama Alat
	Kegunaan

	· Orbital Shaker HS 250 basic Ikalabortechnik 

· Filler

· pH meter 

·    Pipet ukur

·    Gelas kimia 250 ml

· Gelas ukur 250 ml

· Botol film 30 ml

· Spektrofotometer serapan atom (Atomic Absorption Spectrophotometry /AAS)


	· Untuk mencampur adsorban dengan larutan.

· Untuk membantu mempermudah pengambilan jumlah sampel dan larutan bahan kimia.

· Untuk mengukur tingkat keasaman larutan

· Untuk mengambil, mengukur, dan memindahkan sampel yang hendak diteliti.

· Untuk menyimpan dan melarutkan  suatu larutan.

· Untuk mengukur volume suatu larutan.

· Untuk menyimpan sampel yang akan diperiksa AAS.

· Alat yang digunakan untuk mengukur konsentrasi logam berat.




3.2.2 Daftar Bahan

Bahan-bahan yang akan digunakan dalam penelitian ini adalah :

· Fly ash batubara

· FeSO4.7H2O 

· 1 M H2SO4
3.3 Penyiapan Bahan Adsorben 

· Bahan adsorben yang akan digunakan dalam penelitian ini adalah fly ash batubara. Fly ash batubara digunakan untuk mengetahui  kemampuannya dalam mengadsorpsi logam Fe. 

· Fly ash  ini dikeringkan pada suhu 105 ºC selama 1 jam. Jika bahan   tersebut tidak langsung digunakan, maka bahan disimpan dalam desikator agar  tetap kering (terhindar dari kelembaban udara).

· Melakukan pengukuran pH terhadap fly ash, yaitu dengan perbandingan 1:5, yaitu melarutkan 1 gr fly ash dalam 5 ml aqua dest.   

3.4 Pembuatan Larutan Standar Limbah Artifisial 

3.4.1 Pembuatan Larutan Fe  

Ion Fe yang digunakan dalam penelitian ini adalah FeSO4.7H2O. Ion Fe tersebut dalam bentuk kristal, kemudian dibuat limbah buatan (limbah artifisial).

Berikut langkah-langkah pembuatan larutan limbah artifisial Fe : 

· Menimbang 5,1117 gram FeSO4.7H2O yang diperoleh dengan rumus :

BM FeSO4.7H2O * 1000 mg * 100%     
         BM Fe                               99%
· Sebelum 5,1117 gram FeSO4.7H2O dilarutkan dengan aqua dest, terlebih dahulu ditambahkan 39 tetes 1 M H2SO4, karena senyawa FeSO4.7H2O tidak stabil hal ini dimaksudkan agar  senyawa FeSO4.7H2O tersebut tidak terhidrolisis.

Banyaknya tetes 1 M H2SO4 yaitu untuk mengkondisikan limbah artifisial dengan kondisi limbah alami yang mempunyai kadar keasaman, asam kuat yaitu 2,9.  
· Setelah 5,1117 gram FeSO4.7H2O ditambahkan 39 tetes 1 M H2SO4, kemudian dilarutkan dengan aqua dest dalam labu ukur 1000 ml sehingga konsentrasi  menjadi 1000 mg/L.
· Membuat pengenceran larutan FeSO4.7H2O konsentrasi 1000mg/L menjadi konsentrasi 100 mg/L, yang kemudian digunakan untuk penelitian selanjutnya.  
3.4.2 Penyiapan Limbah Asli 
Sebelum dipergunakan untuk penelitian, limbah alami terlebih dahulu diperiksa secara AAS dengan tujuan untuk mengetahui kadar keasaman serta  karakteristik logam yang terkandung didalamnya, sebelum dilakukan pengolahan.
3.5 Penelitian Pendahuluan 

3.5.1 Penentuan Kecepatan Pengadukan Optimum
Penentuan kecepatan pengadukan optimum dilakukan untuk  mengetahui pada kecepatan pengadukan berapa limbah artifisial Fe dapat diadsorpsi secara maksimal.
Kecepatan pengadukan dibuat dalam 3 variasi kecepatan pengadukan, yaitu 60, 120 dan 180 mot/mnt.

Langkah-langkah penentuan kecepatan pengadukan optimum :

· Mempipet larutan artifisial Fe2+ konsentrasi 100 mg/L sebanyak 100 ml dari larutan stok kedalam erlenmeyer, percobaan dilakukan sebanyak 2 kali volume kerja, hal ini dimaksudkan agar data yang diambil lebih akurat/meyakinkan.

· Menambahkan fly ash sebanyak 10 gr kedalam erlenmeyer yang telah berisi  100 ml larutan artifisial Fe2+ konsentrasi 100 mg/L, yang telah siap untuk di kocok.
· Pengadukan dilakukan  pada kecepatan pengadukan terendah terlebih dahulu, yaitu 60 mot/mnt begitu juga dengan waktu pengadukannya, dilakukan secara berurutan mulai dari 5 menit sampai dengan 60 menit, dengan selisih waktu masing-masing 5 menit.
· Setelah selesai pengadukan kemudian dilakukan penyaringan, hal ini dimaksudkan untuk memisahkan partikel dari suspensi.
· Larutan yang telah disaring kemudian dipipet sebanyak 20 ml untuk diperiksa konsentrasinya secara AAS, sisanya dilakukan pengukuran pH untuk mengetahui kadar keasaman akhir dari larutan setelah mengalami pengadukan.
· Percobaan diatas juga dilakukan pada kecepatan pengadukan 120 dan 180 mot/mnt dengan prosedur yang sama seperti diatas.
· Hasil pemeriksaan AAS yang didapat, diplotkan kedalam grafik untuk kemudian dilihat hasilnya. Setelah semua pengadukan dilakukan dalam 3 variasi kecepatan pengadukan maka ditentukan kecepatan pengadukan optimum yang terpilih yaitu kecepatan pengadukan yang memberikan penyisihan logam terbanyak atau teroptimal.

3.5.2 Penentuan Waktu Pengadukan Optimum
Penentuan waktu pengadukan optimum dilakukan untuk  mengetahui pada waktu pengadukan berapa limbah artifisial Fe dapat diadsorpsi secara maksimal.

Waktu pengadukan dibuat dalam 12 variasi waktu pengadukan, yaitu 5,10,15,20,25,30,35,40,45,50,55 dan 60 mnt.
Begitu juga untuk memperoleh waktu pengadukan optimum, terlebih dahulu dilakukan percobaan terhadap waktu pengadukan yang paling rendah yaitu 5 menit pada konsentrasi Fe2+ 100 mg/l dengan dosis fly ash 10 gr/l. Kemudian percobaan dilanjutkan dalam 12 variasi waktu dengan selisih waktu 5 menit sampai mencapai waktu 60 menit.

Prosedur percobaan penentuan waktu pangadukan optimum merupakan satu kesatuan dengan penentuan kecepatan pengadukan optimum, sehingga satu rangkaian percobaan dapat memberikan dua hasil secara bersammaan.

Setelah semua percobaan selesai dilakukan, maka waktu optimumpun dapat ditentukan, yaitu dengan cara melihat dari grafik hasil AAS dimana dapat dilihat pada menit keberapa logam dapat tersisih paling banyak atau paling optimal.
Hasil penentuan kecepatan pengadukan dan waktu pengadukan optimum dapat dilihat pada tabel 3.2 berikut ini :
Tabel 3.2 Penentuan Kecepatan dan Waktu Pengadukan Optimum

	 Kons. Fe (mg/liter)


	Kec. Pengadukan (mot/menit)
	Waktu Pengadukan (menit)
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3.6 Penelitian Utama

Pemeriksaan logam Fe dari limbah Asli sebagai perbandingan dengan limbah artifisial.
Langkah-langkah pemeriksaan logam Fe dari limbah alami :
· Mempipet larutan limbah asli sebanyak 100 ml kedalam erlenmeyer, percobaan dilakukan sebanyak 2 kali volume kerja, hal ini dimaksudkan agar data yang diambil lebih akurat/meyakinkan.
· Menambahkan fly ash sebanyak 10 gr kedalam erlenmeyer yang telah berisi  100 ml larutan limbah asli  yang telah siap untuk di aduk.

· Pengadukan dilakukan  dengan kecepatan pengadukan dan waktu pengadukan optimum, setelah selesai pengadukan kemudian dilakukan penyaringan, hal ini dimaksudkan untuk memisahkan partikel dari suspensi
· Larutan yang telah disaring kemudian dipipet sebanyak 20 ml untuk diperiksa konsentrasinya secara AAS, sisanya dilakukan pengukuran pH untuk mengetahui kadar keasaman akhir dari larutan setelah mengalami pengadukann.

Dari hasil percobaan di atas, maka diperoleh penerapan kecepatan pengadukan optimum dan waktu pengadukan optimum untuk limbah alami. Seperti tampak pada Tabel 3.3 dibawah ini :
Tabel 3.3 Penerapan Kecepatan dan Waktu Pengadukan Optimum untuk Limbah Asli
	Konsentrasi awal limbah Asli
	pH awal
	Kecepatan

Pengadukan optimum (mot/menit)
	Waktu Pengadukan optimum (menit)
	Konsentrasi Akhir

LimbahAsli
	pH

akhir

	
	
	
	
	
	


3.7 Parameter yang Diukur
3.7.1 Konsentrasi Fe

Konsentrasi Fe diperiksa secara AAS (Atomic Absorption Spectrophotometry). 
Berikut ini merupakan cara kerja dari AAS (Atomic Absorption Spectrophotometry)  yaitu (dikutip dari yulita dan Budiarti, 2006) :
· Pada spektrofotometri serapan atom, meteran dinyalakan pada transmisi 100% (dengan pengabutan air suling ke dalam nyala api) kemudian penurunan intensitasnya diukur apabila dimasukkan sampel zat ke dalam nyala api. 
· Garis yang terpenting dalam spektrofotometri serapan atom adalah garis resonansi. Ukuran lebar alami garis resonansi terletak dalam ordo 0,005 nm. Garis absorpsi yang sangat sempit merupakan penyebab langsung mengapa sumber cahaya normal yang kontinyu tidak dapat dipergunakan pada serapan atom. Sebabnya adalah karena sebuah monokromator hanya dapat mengisolasikan seberkas sinar sumber cahaya dari suatu kawasan gelombang yang lebarnya sama dengan himpunan spektral monokromator itu sendiri. Untuk sebuah spektrofotometer, lebar ini terletak dalam ordo 0,5 nm. Selain itu, sumber cahaya yang kontinyu hanya memancarkan energi yang sangat kecil jumlahnya untuk tiap bagian kawasan spektrum yang kecil. 
· Dengan demikian, hampir seluruh sinar dalam batas-batas himpunan gelombang monokromator akan jatuh pada detektor karena seandainya terjadi penyerapan maksimal oleh atom-atom dalam nyala api, yang diabsorpsikan hanya 1% dari seluruh sinar dalam himpunan spektral itu (kawasan spektral selebar 0,005 nm dari himpunan yang lebarnya 0,5 nm). 
· Jadi, dalam prakteknya absorpsi tidak mungkin dapat diamati. Tetapi jika uap atomer dalam nyala api itu disinari dengan sebuah lampu yang memancarkan garis-garis atom yang sangat tajam dari elemen yang bersangkutan, maka garis absorpsi elemen itu akan menjadi selebar garis emisi dari sumber sinar. Oleh sebab itu, untuk spektrofotometri serapan atom dipergunakan lampu katoda rongga. 
· Sinar lampu diarahkan dengan sebuah lensa pada nyala api kemudian dilewatkan melalui sebuah monokromator. Mengingat bahwa lampu itu memancarkan beberapa garis karakteristik elemen, maka umumnya dipergunakan sebuah monokromator yang mengisolasikan garis resonansi yang terpenting, yaitu garis yang timbul akibat perubahan dari posisi eksitasi ke posisi dasar.
3.7.2 pH
pH merupakan istilah umum yang menyatakan derajat keasaman atau basa suatu larutan, sehingga merupakan parameter penting dalam pengolahan air buangan.
Setiap pH meter yang akan digunakan untuk mengukur pH harus dikalibrasi dahulu dengan buffer pH 4, pH 7 dan buffer pH 9.
Pada alat pH meter umumnya dilengkapi dengan :

· Read Out untuk pH
· Pengatur suhu
· Pengatur kalibrasi
· Elektroda 
Kalibrasi pH meter

Elektroda dicuci dengan aquadest, kemudian elektroda dikeringkan dengan tissue. Elektroda dicelupkan ke dalam larutan buffer pH 4. setelah pH meter dinyalakan, pengatur suhu diatur sesuai dengan suhu larutan buffer, kemudian ditunggu sampai pembacaan menunjukkan nilai pH yang sesuai dengan larutan buffer.
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Penyiapan alat dan bahan





Penelitian Pendahuluan :





Karakteristik fly ash batubara


Pembuatan limbah artifisial Fe


Penentuan Kecepatan  pengadukan optimum dengan variasi 60 mot/mnt, 120 mot/mnt, dan 180 mot/mnt dengan berat adsorben 10 gr pada konsentrasi Logam Fe 100 mg/L.


Penentuan Waktu Pengadukan optimum dengan variasi waktu 5 mnt,10 mnt, 15 mnt, 20 mnt, 25 mnt, 30 mnt, 35 mnt, 40 mnt, 45 mnt, 50 mnt, 55 mnt dan 60 mnt pada   konsentrasi Logam Fe 100 mg/L.
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Pemeriksaan parameter : Konsentrasi Logam Fe secara AAS
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Konsentrasi Logam Fe secara AAS





Pengolahan data





Pemeriksaan parameter :


Konsentrasi Logam Fe secara AAS





Penelitian Utama :


Pemeriksaan limbah asli sebagai perbandingan dengan limbah artifisial pada kecepatan dan waktu pengadukan optimum.
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