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BAB III
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Umum

Pada pelaksanaan penelitian penyisihan warna ini digunakan metode adsorpsi dengan memanfaatkan fly ash batubara sebagai metode pengadsorpsi yang mengikuti diagram alir berikut ini :

[image: image1.emf]Variasi pengenceran 100x, 80x, 40x, 25x dan 20x dengan berat optimum dan pH optimum 

(sesuai waktu jenuh setiap variasi pengenceran)

Pemeriksaan Parameter : 

Mulai

Penyiapan alat dan bahan

Konsentrasi warna, pH, COD

Penelitian Utama :

:

Penentuan Kapasitas Adsorpsi

(Persamaan Freundlich dan Langmuir Isoterm)

Penulisan Laporan 

Penelitian Pendahuluan :

1. Penentuan pH optimum dengan variasi 1 N HCL dan 1 N NaOH (pH 2, 5, 7, 9, 12) 

    dengan berat adsorbant 1 gr dengan pengenceran 100x.

2. Penentuan berat adsorbant optimum pada pH optimum dengan variasi berat 

    0,5 gr; 1 gr; 1,5 gr; 2 gr; 2,5 gr pada pengenceran 100x.

3. Melakukan kontrol (lindi saja, fly ash saja)

Pemeriksaan Parameter : 

Konsentrasi warna, pH, COD

Selesai

Analisa dan Pembahasan


Gambar 3.1 Diagram alir penelitian
3.2 Alat dan Bahan

3.2.1
Alat

Alat-alat yang digunakan pada pelaksanaan penelitian tugas akhir ini dapat dilihat pada Tabel 3.1 berikut ini :

Tabel 3.1 Alat-alat yang digunakan dalam penelitian.

	No
	Nama Alat
	Kegunaan

	1
	Timbangan analitis 

(Acculab VI-3 mg)
	Untuk menimbang berat fly ash batubara

	2
	Oven (international Automatic Control)
	Untuk mengeringkan fly ash batubara

	3
	Cawan
	Untuk menyimpan fly ash dalam desikator

	4
	Sentrifuge 

(80-2 Centrifuge)
	Untuk mengendapkan padatan, sehingga  padatan terpisah dari suspensi

	5
	Spektrofotometer (SPECTRONIC 20)
	Untuk mengukur absorban warna yang diteliti.

	6
	Erlenmeyer
	Untuk menyimpan larutan sampel yang dishaker

	7
	Cuvet
	Untuk pemeriksaan konsentrasi warna dalam spektrofotometer.

	8
	Shaker 

(Kottermann P4020)
	Untuk mencampur adsorben dengan lindi.

	9
	Thermometer
	Untuk mengukur suhu lindi.

	10
	Filler
	Untuk membantu mempermudah pengambilan jumlah sampel dan larutan bahan kimia

	11
	Kompor Magnetik
	Untuk menggerakkan magnetic stirrer pada kolom adsorpsi sehingga terjadi pengadukan

	12
	Magnetic Stirrer
	Untuk mengaduk fly ash dengan lindi sehingga tercampur.

	13
	pH meter

(LUTRON)
	Untuk mengukur derajat keasaman atau basa suatu larutan.

	14
	Kertas Timbang
	Untuk tempat fly ash pada saat ditimbang.


Lanjutan Tabel 3.1 Alat-alat yang digunakan dalam penelitian.

	No
	Nama Alat
	Kegunaan

	15
	Tabung sentrifuge
	Untuk menyimpan larutan sample yang akan

disentrifuge

	16
	Desikator
	untuk menjaga agar kondisi ruang didalamnya tetap kering karena kelembaban dalam desikator diserap oleh bahan pengering.

	17
	Pipet Ukur
	Untuk mengambil sampel dan larutan bahan kimia yang diinginkan.


3.2.2 Bahan 

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah :

· Fly ash batubara

· Lindi 

· 1 N NaOH

· 1 N HCl

· Aquadest

3.3 Penyiapan Bahan
Bahan adsorbant yang akan digunakan dalam penelitian ini adalah fly ash batubara. Metode ini digunakan untuk mengetahui kemampuan fly ash dalam mengadsorpsi warna.


Fly ash sebelum digunakan dilakukan penyaringan terlebih dahulu dengan menggunakan saringan kawat (ukuran 60 mesh), tujuan dilakukan penyaringan adalah untuk mendapatkan diameter fly ash yang sama. Ukuran partikel sangat mempengaruhi luas permukaan yang akan mempengaruhi laju adsorpsi. Selanjutnya fly ash dicuci beberapa kali dengan aquadest kemudian dikeringkan pada suhu 103 oC  selama semalam. Jika fly ash tersebut tidak digunakan, maka fly ash disimpan dalam desikator agar tetap kering (terhindar dari kelembaban udara)

3.4 Penelitian Pendahuluan

Penelitian pendahuluan ditujukan untuk mendapatkan gambaran yang lebih baik dan untuk menunjang percobaan utama yang akan dilakukan.
3.4.1 Cara pemeriksaan sampel (pH dan Warna)

a. pH

pH merupakan istilah yang menyatakan derajat keasaman atau basa dari suatu larutan, sehingga merupakan parameter penting dalam pengolahan air buangan. Setiap pH meter yang akan digunakan harus dikalibrasi dahulu dengan larutan buffer pH 4, pH 7, pH 9.

Alat pH meter umumnya dilengkapi dengan :

· Read out untuk pH

· Pengatur suhu

· Pengatur kalibrasi

· Elektroda

Kalibrasi pH meter

· Cuci elektroda dengan aquadest, kemudian keringkan elektroda dengan tissue

· Celupkan elektroda ke dalam larutan buffer pH 4

Pengukuran pH sample

Nyalakan pH meter, kemudian celupkan elektroda yang telah dikalibrasi ke dalam sample, Read-out pH meter akan menunjukan nilai pH meter tersebut.

b. Warna

Konsentrasi warna diukur dengan spektrofotometer dengan panjang gelombang terpilih dari penentuan panjang gelombang maksimum

Penentuan konsentrasi warna :

· Mengambil 10 ml sampel dari reaktor setiap 30 menit

· Di sentrifuge selama 10 menit pada 2000 rpm

· Mengukur konsentrasi larutan dengan menggunakan alat spektrofotometer

· Membaca absorbannya
3.4.2 Karakteristik sampel lindi 
Lindi yang dipergunakan dalam penelitian ini adalah lindi kompos, dimana lindi didapat dari tempat pembuatan kompos PT. AGRO DUTA Kota Bandung. Sedangkan sumber sampah diambil dari Tempat Pembuangan Sementara (TPS) Pasar Caringin Kota Bandung.


3.4.3 Pembuatan larutan kerja

Larutan kerja pada penelitian ini adalah volume 100 ml. Karena absorban warna lindi tidak terbaca oleh spektrofotometer, maka dilakukan pengenceran. Pengenceran yang dilakukan yaitu pengenceran 100x. 
cara membuatnya :

· Ambil larutan lindi sebanyak 1 ml 
· Dilarutkan dengan aquadest sampai  100 ml dalam labu Erlenmeyer. 
3.4.4 Penentuan pH optimal
Penentuan pH optimal ini dimaksudkan untuk mengetahui pada pH berapa yang paling baik dalam mengadsorpsi warna. Pada penentuan pH optimal dilakukan secara triplo. Penentuan pH optimal dengan cara :
· Membuat Volume kerja sesuai dengan Sub Bab (3.4.3) di atas.

· Larutan divariasikan dengan pH (2, 5, 7, 9, dan 12)

· Periksa larutan untuk parameter warna dan pH

· Masukan 1 gr  adsorban pada volume kerja.

· Kemudian larutan di goyang di atas shaker dengan rotasi 150 – 175 rpm selama 24 jam

· Periksa pada jam ke 0, 3, 6, 20 dan 24 untuk parameter warna dan pH

· Rencana percobaan penentuan pH optimal dapat dilihat pada Tabel 3.2
Tabel 3.2 Penentuan pH optimal
	Konsentrasi warna

(Unit PtCo)
	Berat adsorban

(gram)
	Variasi pH

Waktu pemeriksaan

 (jam)
	P1
(2)
	P2
(5)
	P3
(7)
	P4
(9)
	P5
(12)

	15
	1
	t0    (0)
	t0P1
	t0P2
	t0P3
	t0P4
	t0P5

	
	
	t1    (3)
	t1P1
	t1P2
	t1P3
	t1P4
	t1P5

	
	
	t2   (6)
	t2P1
	t2P2
	t2P3
	t2P4
	t2P5

	
	
	t3  (20)
	t3P1
	t3P2
	t3P3
	t3P4
	t3P5

	
	
	t4  (24)
	t4P1
	t4P2
	t4P3
	t4P4
	t4P5


Keterangan :  Sampel diperiksa secara triplo
Kemudian diamati pada pH mana yang memberikan penyisihan yang paling optimal. Selanjutnya pH optimal tersebut digunakan untuk percobaan penelitian selanjutnya.
3.4.5 Penentuan berat optimal
Penentuan  berat optimal ini dimaksudkan untuk mengetahui pada berat berapa yang paling baik dalam mengadsorpsi warna. Pada penentuan berat optimal dilakukan secara triplo. Penentuan berat optimal dengan cara :
· Membuat Volume kerja sesuai dengan Sub Bab (3.4.3) di atas.

· Periksa larutan untuk parameter warna dan pH

· Masukan adsorban pada volume kerja, dengan variasi berat (0,5 gr; 1 gr; 1,5 gr; 2 gr; dan 2,5 gr)
· Kemudian larutan digoyang di atas shaker dengan rotasi 150 – 175 rpm selama 24 jam

· Pemeriksaan  pada jam ke 0, 3, 6, 20 dan 24 untuk parameter warna dan pH
· Rencana percobaan penentuan berat optimal dapat di lihat pada Tabel 3.3

Tabel 3.3 Penentuan berat optimal
	Konsentrasi warna

(Unit PtCo)
	pH optimal
	    Variasi berat

    (gram)

Waktu pemeriksaan

 (jam)
	B1
(0,5)
	B2
(1)
	B3
(1,5)
	B4
(2)
	B5
(2,5)

	15
	2
	t0    (0)
	t0B1
	t0B2
	t0B3
	t0B4
	t0B5

	
	
	t1    (3)
	t1B1
	t1B2
	t1B3
	t1B4
	t1B5

	
	
	t2   (6)
	t2B1
	t2B2
	t2B3
	t2B4
	t2B5

	
	
	t3  (20)
	t3B1
	t3B2
	t3B3
	t3B4
	t3B5

	
	
	t4  (24)
	t4B1
	t4B2
	t4B3
	t4B4
	t4B5


Keterangan :  Sampel diperiksa secara triplo
Kemudian diamati pada berat mana yang memberikan penyisihan yang paling optimal. Selanjutnya berat optimal tersebut digunakan untuk percobaan penelitian selanjutnya.
3.5 Penelitian Utama
Penelitian utama dilakukan setelah percobaan pendahuluan yang dianggap telah memberikan gambaran proses dan diharapkan mampu menjawab fenomena-fenomena yang mungkin timbul pada saat kondisi utama dijalankan. Penelitian utama pada penelitian ini adalah menggunakan pH optimum, berat optimum dan waktu jenuh.

Penentuan waktu jenuh dilakukan untuk mengetahui lamanya waktu yang diperlukan fly ash dalam mengadsorpsi warna secara maksimal atau sampai nilai absorbannya tetap. Pada penentuan waktu jenuh ini menggunakan hasil dari penelitian pendahuluan optimal dan dilakukan secara triplo.
Adapun cara penentuan waktu jenuh :

· Membuat Volume kerja sesuai dengan Sub Bab (3.4.3) di atas.

· Periksa larutan untuk parameter warna dan pH

· Masukan  adsorban pada volume kerja.

· Periksa larutan untuk parameter warna dan pH

· Kemudian larutan digoyang di atas shaker dengan rotasi 150 – 175 rpm.

· Periksa setiap 30 menit untuk parameter warna dan pH sampai nilai absorbannya tetap.
Penelitian utama ini dilakukan secara triplo dengan cara mengoperasikan rektor pada suhu 25 oC. Variasi pengenceran 100x; 80x; 40x; 25x; 20x. Parameter yang diperiksa pada penelitian utama ini adalah warna, pH, dan COD.
Rencana percobaan penentuan variasi pengenceran untuk mendapatkan waktu jenuh dapat di lihat pada Tabel 3.4
Tabel 3.4 Penentuan variasi konsentrasi untuk mendapatkan waktu jenuh
	pH


	berat asdsoban 

(gram)
	     Variasi  konsentrasi

              (Unit PtCo)

Waktu

pemeriksaan

  (jam)
	C1
(15)
	C2
(30)
	C3
(60)
	C4
(90)
	C5
(120)

	pH

optimal
	berat asdsoban optimal


	t0     (30)
	t0C1
	t0C2
	t0C3
	t0C4
	t0C5

	
	
	t1     (60)
	t1C1
	t1C2
	t1C3
	t1C4
	t1C5

	
	
	t2    (90)
	t2C1
	t2C2
	t2C3
	t2C4
	t2C5

	
	
	t3  (120)
	t3C1
	t3C2
	t3C3
	t3C4
	t3C5

	
	
	t4   (150)
	t4C1
	t4C2
	t4C3
	t4C4
	t4C5

	
	
	t5    (180)
	t5C1
	t0C2
	t0C3
	t0C4
	t0C5

	
	
	t6    (210)
	t6C1
	t6C2
	t6C3
	t6C4
	t6C5

	
	
	......**
	txC1
	txC2
	txC3
	txC4
	txC5


Keterangan : Sampel diperiksa secara triplo
**) sampai didapat waktu jenuh untuk masing-masing variasi pengenceran.
Dari hasil penelitian pendahuluan dan utama, dapat dihitung persen efisiensi penyisihan warna dengan rumus berikut :





[(Co – Cn)/Co] x 100%      .............................................................(3.1)
Dimana :

Co = konsentrasi awal

Cn = konsentrasi akhir

3.5.1 Reaktor yang digunakan dalam penelitian
Dalam penelitian ini digunakan reaktor double layer berupa kolom adsorpsi, yang berbentuk tabung dengan tinggi 22 cm dan diameter 6.5 cm. Dalam penelitian ini percobaan dilakukan dengan volume kerja 100 ml.

[image: image2]
Gambar 3.2 Skema Alat yang Digunakan
Keterangan :

1. Waterbath

2. Selang plastik yang mengalirkan air dengan temperatur tertentu dari waterbath ke kolom adsorpsi

3. Kolom adsorpsi

4. Magnetic stirrer

5. Dudukan magnetic stirer

6. Tangki yang menampung air yang keluar dari kolom adsorpsi untuk dimasukkan kembali ke dalam waterbath.
3.5.2 Pengoperasian kolom adsorpsi

 Pengoperasian reaktor dilakukan dengan cara:

· Membuat larutan kerja 

· Periksa larutan untuk parameter warna dan pH 

· Masukan larutan beserta magnetic stirrer dalam reaktor

· Masukan adsorben pada larutan kerja.

· Atur suhu kolom adsorpsi dengan menggunakan waterbath

· Nyalakan dudukan magnetic stirrer; dudukan ini berfungsi untuk menjalankan strirer yang ada di dalam kolom sehingga terjadi pengadukan.

· Periksa larutan untuk parameter warna dan pH  sesuai dengan waktu jenuh yang telah ditetapkan pada penelitian pendahuluan.

· Untuk pemeriksaan warna dan pH dilakukan setiap 30 menit sekali.
3.6 Desorpsi

· Membuat 3 larutan dalam erlenmeyer 100 ml, larutan ke-1 mengambil 10 ml NaOH dan 90 ml aquadest, larutan ke-2 mengambil 10 ml HCL dan 90 ml aquadest dan larutan ke-3 mengambil 100 ml aquadest. Pada masing-masing larutan dimasukan adsorben sebanyak 1 gr.

· Menyimpan larutan tersebut pada shaker (125 rpm), pemeriksaan dilakukan pada jam ke 1; 2; 3; dan 4.

· Mengukur absorban warna lindi dengan menggunakan spektrofotometer, kemudian menghitung konsentrasinya dengan memplotkannya ke kurva kalibrasi. Melakukan pengukuran sampel tersebut secara triplo atau tiga kali pengukuran.  [image: image3.png]
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