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BAB III

METODOLOGI PENELITIAN
3.1 Alur metodologi penelitian

Secara umum diagram alir metodologi penelitian dapat dilihat pada Gambar 3.1 sebagai berikut : 
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Gambar 3.1 Diagram alir metodologi penelitian
3.2 Alat dan bahan yang digunakan

3.2.1   Alat yang digunakan

  Alat-alat yang digunakan pada pelaksanaan penelitian tugas akhir ini adalah : 

· Botol aquadest

· Pipet ukur serta pipet tetes

· Gelas kimia (1000 ml) 

· Labu ukur (1000 ml)

· Labu ukur (100 ml)

· Tabung reaksi

· Piller

· Batang pengaduk
· Kertas timbang
· Kertas saring
· Spatula
· Thermometer

· Spektrofotometer tipe spectronic 20 
· Kuvet
· pH meter tipe Lutron ph-207

· Timbangan kimia (analis)

· Turbidimeter
· Reaktor AOP dilengkapi dengan lampu UV C (15 watt) 
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        Gambar 3.2 Reaktor uji coba AOP Foto-Fenton (UV/Fe2+/H2O2)
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Gambar 3.3 Skema Reaktor uji coba AOP Foto-Fenton (UV/Fe2+/H2O2)
Peralatan yang digunakan dalam reaktor seperti tampak pada Gambar 3.3 antara lain:

1. Inlet 

2. Lampu ultraviolet (UV-C 15 watt, λ = 200-280nm)

3. Valve

4. Outlet sampel

5. Selubung lampu UV

6. Tabung sampel
7. Batang pengaduk magnet 

8. Magnetic Stirer

Reaktor AOP kombinasi UV/H2O2/Fe2+ ini berkapasitas 1000 ml. 
Reaktor ini didesain untuk mengolah limbah atau sampel secara batch. Adapun “running experiment” dari penelitian dengan menggunakan reaktor UV/H2O2/Fe2+ ini adalah sebagai berikut : 
1. Panaskan lampu UV ± 5 menit, kemudian matikan.

2. Masukkan Fe2+ kedalam limbah artifisial dalam gelas kimia 1000 ml kemudian putar stirrer selama 1 menit.

3. Masukkan 500 ml limbah artifisial kedalam reaktor. 

4. Masukkan H2O2 kedalam reaktor.
5. Masukkan sisa limbah artifisial 500 ml kedalam reaktor.
6. Nyalakan lampu UV dan stirrer.
7. Pengambilan sampel setiap 5 menit selama 35 menit pengolahan.
3.2.2 Bahan-bahan yang digunakan


Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah sebagai berikut :

· Zat warna indigo (C.I Vat Blue 1)

· Fe2+ (FeSO4.7H2O) Pro analitical grade

· H2O2 30% V/V Pro analitical grade

· Aquadest

· HCl 1 M

· NaOH 1 M

3.3  Pembuatan larutan stock zat warna indigo (C.I Vat Blue 1)

Zat warna yang digunakan adalah zat warna Indigo. Zat warna ini berbentuk powder/bubuk, kemudian dibuat limbah tekstil buatan (limbah artificial).  Pembuatan larutan stok dengan cara menimbang 1 gram zat warna Indigo dan melarutkannya dengan aquadest dalam labu ukur 1000 ml yang ditambahkan aquadest sehingga konsentrasinya menjadi 1000 mg/L (ppm). Proses pelarutannya pun dengan cara dipanaskan, hal ini disebabkan karena zat warna Indigo tidak mudah larut dalam air, sehingga cara pelarutannya pun dilakukan dengan cara dipanaskan hingga suhu 40º C. Pembuatan larutan stok ini adalah untuk memperoleh larutan persediaan selama melakukan penelitian.
3.4  Panjang gelombang maksimum

Penentuan panjang gelombang maksimum untuk zat warna indigo dilakukan dengan menggunakan alat spektofotometer UV – Vis Scan di Universitas Pendidikan Indonesia (UPI) Bandung. Hasil yang diperoleh akan memperlihatkan terdapatnya gelombang maksimum yang akan ditandai dengan bacaan absorban terbesar. 
3.5  Kurva kalibrasi

Setelah diketahuinya panjang gelombang maksimum zat warna Indigo dilakukan kurva kalibrasi yakni hubungan variasi konsentrasi dengan nilai absorban, yang menghasilkan persamaan untuk mengetahui penyisihan konsentrasi warna zat tersebut. 

3.6  Penelitian pendahuluan

Penelitian pendahuluan ini dilakukan untuk mengetahui karakteristik limbah tekstil buatan (konsentrasi warna, pH, COD dan kekeruhan) dan melakukan uji penyisihan warna menggunakan kontrol : penyinaran UV saja, penambahan H2O2 saja, penambahan Fe2+ saja, kombinasi H2O2/Fe2+, kombinasi UV/H2O2 dan kombinasi UV/Fe2+ dengan variasi waktu 5, 10, 15, 20, 25, 30, 35 menit.  Hal ini dilakukan untuk menunjang penelitian utama dan untuk mengetahui perbandingan efisiensi penyisihan warna dari limbah artfisial (zat warna indigo).
3.7  Penelitian utama 
Penelitian utama dilakukan setelah penelitian pendahuluan dimana hasil dari penelitian pendahuluan dianggap dapat memberikan gambaran proses serta dianggap mampu menjawab fenomena-fenomena yang timbul pada kondisi utama proses. 
3.7.1  Langkah kerja penelitian utama
Prosedur dari penelitian dengan proses foto-fenton ini adalah dengan menggunakan reaktor uji coba AOP foto-fenton (UV/Fe2+/H2O2). Adapun langkah-langkah dalam penelitian utama ini adalah sebagai berikut : 

· Membuat larutan zat warna Indigo konsentrasi 100 ppm, dengan mengambil 100 ml dari larutan stok kemudian mengencerkannya ke dalam labu ukur 1000 ml dengan aquadest sampai tanda batas.
· Limbah artifisial tersebut kemudian dimasukkan ke dalam tangki penampung pada reaktor penelitian, kemudian menyalakan alat reaktor, dengan menggunakan variasi konsentrasi H2O2 dan Fe2+ selama 35 menit pengolahan.
· Sampling dilakukan Setiap 5 menit selama 35 menit pengolahan. 
· Pemeriksaan dengan cara memasukkan sampel ke dalam kuvet tetapi sampel di saring terlebih dahulu dengan menggunakan kertas saring. kemudian dibaca pada spektrofotometer untuk mengetahui absorbannya.
· Sampling untuk waktu 10, 15, 20, 25, 30 dan 35 menit dapat dilakukan sama seperti pada saat sampling 5 menit pertama.
· Parameter yang diperiksa adalah konsentrasi warna.
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   Persiapan alat dan bahan





       Pembuatan limbah artifisial





Penelitian pendahuluan  :


Karakterisasi limbah tekstil buatan (konsentrasi warna, pH, COD dan kekeruhan) 


Uji Penyisihan warna  (konsentrasi zat warna = 100 mg/l) menggunakan :


Perlakuan tunggal yaitu : warna saja, penyinaran dengan UV, penambahan H2O2  (konsentrasi H2O2 yang digunakan : 1250 mg/l) dan penambahan Fe2+ (konsentrasi Fe2+   yang digunakan : 120 mg/l)


Perlakuan ganda (Kombinasi dua perlakuan) yaitu : kombinasi H2O2/ Fe2+   (Konsentrasi yang digunakan 1250 mg/l H2O2 dan 120 mg/l Fe2+ ), kombinasi UV/H2O2 (Penyinaran dengan UV dan  konsentrasi H2O2  yang digunakan : 1250 mg/l) dan kombinasi UV/Fe2+ (Penyinaran dengan UV dan  konsentrasi  Fe2+  yang digunakan : 120 mg/l)











Parameter yang diperiksa :


Warna 


pH








Penelitian utama  :


Uji penyisihan warna menggunakan perlakuan lengkap (kombinasi tiga perlakuan) yaitu kombinasi UV/ Fe2+/ H2O2 (proses foto-fenton)      


Konsentrasi zat warna indigo 100 ppm


Variasi konsentrasi H2O2  sebesar : 250, 500, 750, 1000, 1250 mg/l


Variasi konsentasi Fe2+     sebesar : 30, 60, 90, 120 mg/l





           Analisa dan pembahasan








           Kesimpulan dan saran








   Selesai
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