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BAB III

METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Umum
Pelaksanaan penelitian penyisihan fosfat dengan menggunakan batu kapur sebagai adsorben, mengikuti pola sebagai berikut :
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·

Penentuan panjang gelombang dan kurva kalibrasi untuk mengukur phosfat

·

Penentuan karakteristik Batu Kapur

·

Penentuan ukuran optimal media untuk sorpsi dengan variasi: 20, 30, 40, 50, 60 (mesh)

·

Penentuan pH optimal untuk sorpsi dengan variasi: pH 7-12

·

Penentuan waktu jenuh untuk sorpsi

Mulai

Penelitian Utama:

Variasi konsentrasi phosfat 20, 25, 30, 35, 40, 45, 50 mg/L

Parameter penelitian pendahuluan optimal

Pemeriksaan Parameter:

Kekeruhan, pH, Phosfat

Penentuan tipe Isoterm Freundlich atau Langmuir

Penentuan Kapasitas Adsorpsi

Penulisan Laporan

Selesai


Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian
3.2 Alat dan Bahan

3.2.1 Alat

Alat – alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah :
	No
	Nama Alat
	Kegunaan

	1
	Timbangan analitis (Acculab VI-3 mg)
	Untuk menimbang berat batu kapur.

	2
	Spatula
	Untuk mengambil batu kapur dan bahan kimia yang akan ditimbang

	3
	Kertas Timbang
	Untuk tempat bahan kimia dan batu kapur pada saat ditimbang.

	4
	Gelas Kimia
	Untuk tempat menyimpan air limbah buatan (artificial waste water).

	5
	Batang Pengaduk
	Untuk mengaduk larutan.

	6
	Labu Ukur
	Untuk pemeriksaan fosfat.

	7
	Spektrofotometer (SPECTRONIC 20)
	Untuk mengukur absorbensi fosfat yang diteliti.

	8
	Filler
	Untuk membantu mempermudah pengambilan jumlah sampel dan larutan bahan kimia.

	9
	Cuvet
	Untuk memeriksa konsentrasi fosfat dalam spektrofotometer.

	10
	Labu Erlenmeyer
	Untuk tempat percobaan dilakukan

	11
	Pipet Ukur
	Untuk mengambil sampel dan larutan kimia yang diinginkan.

	12
	Saringan Kawat
	Untuk menyaring serbuk batu kapur sehingga didapatkan ukuran yang diinginkan.

	13
	Shaker  (Kottermann P4020)
	Untuk mencampur larutan agar homogen.

	14
	Sentrifuge 
	Untuk mengendapkan padatan, agar  terpisah dari suspensi.

	15
	Kertas Saring
	Untuk menyaring padatan yang masih tersisa setelah di sentrifuge.

	16
	Waterbath Besar (ROST FREI)
	Untuk menjaga temperature agar konstan pada pengoperasian kolom (reaktor).

	17
	Kompor Magnetik
	Untuk menggerakkan magnetic stirrer pada kolom adsorpsi sehingga terjadi pengadukan

	18
	Magnetic Stirrer
	Untuk mengaduk batu kapur dengan limbah buatan yang mengandung fosfat sehingga tercampur.

	19
	Thermometer
	Untuk mengukur suhu larutan.

	20
	pH meter (LUTRON)
	Untuk mengukur derajat keasaman atau basa suatu larutan.


3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah :

· KH2PO4. 2H2O, sebagai sumber orthofosfat
· Batu Kapur

· HCl 1N dan NaOH 1N untuk Variasi  pH  (1-12)
· Aquadest
· SnCl2
· Ammonium Molibdat (NH4)6Mo7O24. 4H2O
3.3 Persiapan Penelitian
3.3.1 Penyiapan Limbah Buatan (Artificial Waste Water)
Air buangan yang digunakan dalam penelitian ini merupakan air buangan buatan yang disiapkan dalam keadaan baru setiap kali dilakukan pengolahan. Bahan yang digunakan untuk menyiapkan air buangan antara lain:
1. Aquadest.

2. KH2PO4. 2H2O sebagai sumber orthophosphat.

Orthofosfat yang digunakan dalam air buangan ini mengandung konsentrasi phosphor sebesar 33,5 mg/L (yang dibulatkan menjadi 35 mg/L), hal ini mengikuti konsentrasi fosfat yang ada pada limbah detergen, sehingga  konsentrasi KH2PO4. 2H2O dapat diketahui dengan cara berikut:
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Dimana :
BM KH2PO4. 2H2O

= 172


BM PO4


= 95

Dengan cara di atas maka dapat diketahui konsentrasi KH2PO4. 2H2O yang dibutuhkan dengan hasil sebagai berikut:


[image: image3.emf]172

95

63.3684mg/L 35 x =


3.3.2 Cara Kerja
Cara kerja analisa orthophosphat

· Pembuatan stock standard fosfat 100 mg/L
Timbang dengan teliti 0,1425 gram KH2PO4, kemudian larutkan dengan aquadest sampai volumenya tepat 1 liter.

· Pembuatan kurva kalibrasi
a) Buat larutan standard fosfat dengan konsentrasi 0.0, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40, dan 50 mg/L dengan cara melakukan pengenceran terhadap larutan standard fosfat 100 mg/L (contoh: untuk membuat konsentrasi 10 mg/L, ambil sebanyak 10 ml larutan fosfat yang kemudian ditambahkan dengan aquadest hingga mencapai volume 100 ml).

b) Ambil sebanyak 25 ml dari masing-masing larutan standard diatas, kemudian kerjakan sama seperti pengerjaan terhadap contoh air.

c) Membuat kurva antara absorben vs konsentrasi agar didapatkan sebuah persamaan. Jika nilai R (Koefisien Korelasi) mendekati 1 maka kurva tersebut sudah dianggap baik dan nilai persamaannya dapat dipakai untuk penelitian selanjutnya.
· Pemeriksaan sampel
a) Pipet 25 ml contoh air yang telah jernih.

b) Tambahkan 1 ml larutan Ammonium Molybdate, dan 0.15 ml SnCl2 (3 tetes).

c) Setelah dikocok, biarkan selama 10 menit, tetapi kurang dari 12 menit.

d) Warna biru yang terbentuk diukur intensitasnya pada panjang 690 nm (beradasarkan Standard Methods dan penelitian terdahulu). Nilai absorban yang didapat kemudian dimasukkan ke dalam persamaan sebelumnya yang didapat pada pembuatan kurva kalibrasi.
3.3.3 Persiapan Batu Kapur

Batu kapur yang akan digunakan dalam penelitian ini adalah batu kapur yang berasal dari Padalarang-Bandung. Untuk penyiapan batu kapur sebagai adsorben, dilakukan penghalusan dan penyaringan batu kapur menggunakan saringan yang berukuran 20-60 mesh. 
3.3.4 Penentuan Karakteristik Batu Kapur

Untuk mengetahui karakteristik kimia dan fisika maka dilakukan pengujian terhadap batu kapur. Tetapi, karena keterbatasan alat di tempat penelitian maka untuk penentuan karakteristik batu kapur dilakukan oleh Laboratorium pengujian tekMIRA dan Pusat Penelitian Kimia dan Fisika UPI.

3.4 Penelitian Pendahuluan

3.4.1 Pemeriksaan pH Optimum

Percobaan dilakukan dalam gelas ukur 1 L. Pertama menimbang adsorben batu kapur sebanyak 35 gr, kemudian dimasukkan ke dalam gelas ukur yang berisi larutan yang mengandung fosfat sebanyak 33,5 mg/L. Volume larutan fosfat sebanyak 700 ml yang telah diatur pH nya 7-12 dengan menggunakan larutan HCL dan NaOH. Kemudian didiamkan selama 24-96 jam di atas shaker dengan rotasi 160 rpm di dalam suhu kamar. Setelah waktu yang telah ditentukan, ambil 10 ml larutan kemudian disentrifugasi selama 15 menit pada 2000 rpm. Setelah itu mengukur konsentrasi fosfat dengan menggunakan spektrofotometer dan mengukur pH dengan pH meter. Mengamati kondisi pH mana yang memiliki penyisihan fosfat yang paling besar, kemudian menggunakan pH optimum tersebut untuk prosedur penentuan waktu kesetimbangan.

Prosedur penelitian diatas mengacu pada penelitian sebelumnya yang dilakukan oleh  Bellier N et.al (2006).

3.4.2 Penentuan ukuran media Optimum
Penentuan  ukuran media optimal ini dimaksudkan untuk mengetahui, pada ukuran media (mesh) berapa yang paling baik dalam mengadsorpsi senyawa phosfor. Pada penentuan ukuran media optimal dilakukan dengan menggunakan media batu kapur yang berasal dari Padalarang-Bandung, pH optimal. Variasi ukuran mesh : (20, 30, 40, 50 dan 60) mesh.
Penentuan ukuran media optimal dengan cara :

· Membuat Volume kerja sesuai dengan poin (3.4.1) di atas.
· Masukkan adsorben pada reaktor.

· Kemudian larutan di shaker (rotasi 160 rpm) selama 7 hari

· Periksa pada jam ke 24, 48, 72, 96, 120, 144 dan 168 untuk parameter fosfat
· Kemudian mengamati pada ukuran (mesh) optimal mana yang memberikan penyisihan yang paling optimal. Selanjutnya ukuran (mesh) optimal tersebut digunakan untuk percobaan penelitian selanjutnya.
3.4.3 Penentuan Waktu Jenuh
Penentuan waktu jenuh dilakukan untuk mengetahui lamanya waktu yang diperlukan batu kapur dalam mengadsorpsi senyawa phosfor secara maksimal atau sampai nilai absorbennya tetap. Pada penentuan waktu jenuh ini menggunakan hasil dari penelitian pendahuluan (pH optimal dan mesh optimal).

Adapun cara penentuan waktu jenuh :

· Membuat Volume kerja sesuai dengan poin (3.4.1) diatas.
· Masukan  adsorben pada volume kerja.

· Kemudian larutan di shaker (rotasi 160 rpm).

· Periksa setiap 24 jam untuk parameter fosfat sampai nilai absorbennya tetap.

Hasil dari penentuan waktu jenuh ini akan di gunakan untuk penelitian utama.

3.5 Penelitian Utama

Pada penelitian utama ini dilakukan untuk mengetahui kapasitas adsorpsi batu kapur terhadap kadar fosfat dengan pH optimum serta ukuran (mesh) optimum dalam menyisihkan fosfat. Dengan variasi konsentrasi 20, 25, 30, 35, 40, 45 dan 50 mg/L.

3.5.1 Reaktor yang Digunakan dalam Penelitian
Dalam penelitian ini digunakan reaktor double layer berupa kolom adsorpsi, yang berbentuk tabung dengan tinggi 17,5 cm dan diameter 11,5 cm. Dalam penelitian ini percobaan dilakukan dengan volume kerja 700 ml. 
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Keterangan :

1. Waterbath

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

4. Magnetik stirrer

5. Dudukan magnetik stirer

3.5.2 Pengoperasian Kolom Adsorpsi
Pengoperasian reaktor dilakukan dengan cara:

· Membuat larutan kerja sesuai dengan poin (3.4.1) diatas.
· Membuat larutan dengan pH terpilih dan memasukkan batu kapur dengan ukuran (mesh) optimum.
· Masukan larutan beserta magnetic stirrer dalam reaktor
· Masukan adsorben pada reaktor.
· Atur suhu dengan menggunakan waterbath (25° C).
· Nyalakan dudukan magnetic stirrer, dudukan ini berfungsi untuk menjalankan stirrer (pengaduk) yang ada di dalam kolom sehingga terjadi pengadukan.

· Memeriksa konsentrasi fosfat sesuai dengan waktu jenuh yang telah ditetapkan pada penelitian pendahuluan.
3.6 Pemeriksaan Parameter

3.6.1 pH

pH merupakan istilah umum yang menyatakan derajat keasaman atau basa suatu larutan, sehingga merupakan parameter penting dalam pengolahan air buangan.

3.6.2 Fosfat
Konsentrasi fosfat diukur dengan spektrofotometer dengan panjang gelombang 690 nm.
Penentuan konsentrasi fosfat :

· Mengambil 15 ml sampel dari reaktor setiap 24 jam atau setelah tercapai waktu kesetimbangan.
· Di sentrifuge selama 15 menit dengan rotasi 2000 rpm.

· Tambahkan 0,6 ml larutan Ammonium Molybdate dan 2 tetes Sn Cl2.
· Mengukur konsentrasi larutan dengan menggunakan alat spektrofotometer.
· Membaca absorbennya.
· Memplotkan nilai absorben pada kurva kalibrasi yang diperoleh pada penelitian pendahuluan untuk mendapatkan nilai konsentrasi fosfat.

3.6.3 Kekeruhan
Untuk memeriksa kekeruhan, cara yang dilakukan adalah:
a. Masukkan contoh air yang telah dikocok kedalam tabung Turbidimeter 50 mm sampai tanda batas dan tutup (usahakan jangan sampai ada gelembung udara).

b. Masukkan kedalam alat turbidimeter dengan posisi cermin terbuka dan gunakan filter dark.

c. Tutup pintu turbidimeter dan nyalakan lampunya.

d. Putar skala pembacaan sambil dilihat dari atas sehingga kekeruhan air tersebut sesuai dengan standar.

e. Baca skala pembacaan dan masukkan kedalam grafik standar kekeruhan sehingga didapat nilai kekeruhannya.

f. Jika skala pembacaan melebihi batas grafik standar kekeruhan, maka filternya diganti dengan urutan sebagai berikut:
1. Filter dark, cermin tertutup dan ukuran tabung 50 mm.

2. Filter light, cermin tertutup dan ukuran tabung 50 mm.

3. Filter none, cermin tertutup dan ukuran tabung 50 mm.

4. Filter none, cermin tertutup dan ukuran tabung 20 mm.

Catatan
:

Untuk pengukuran kekeruhan dalam air, selain menggunakan alat Turbidimeter Helliege dapat juga dengan alat-alat spesifik lainnya. Untuk setiap alat Turbidimeter selalu dilengkapi dengan cara penggunaannya. Satuan kekeruhan dalam air dapat dinyatakan dengan satuan mg/L SiO2, NTU (Nephelometric Turbidity Units), FTU (Formazin Turbidity Units), atau JTU (Jackson Candle Turbidity Units). Untuk setiap alat turbidimeter harus dikalibrasi dengan standar kekeruhan.

Batas waktu pengukuran yang masih direkomendasi adalah 24 jam dengan penyimpanan dalam ruang gelap dan dingin. Jika contoh air terlalu lama disimpan akan terjadi perubahan dalam air akibat sedimentasi dan sebagainya.

3.7 Pemilihan Tipe Isoterm
Penentuan Tipe Isoterm batu kapur ditentukan dengan menggunakan persamaan Freundlich atau Langmuir Isotherm. 
Untuk perhitungan adsorpsi Isotherm Freundlich dinyatakan dengan persamaan sebagai berikut (Metcalf & Eddy, 2004) :
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Dimana : 

X/M 
=  Jumlah adsorbat (mg) yang diserap per unit berat adsorbent (gr)


  Ce
=  Konsentrasi adsorbat pada kondisi setimbang (equilibrium)


   1/n
=  Konstanta 
n
= Faktor-faktor heterogenitas yang menunjukkan kekuatan ikatan antara sorbat-sorben.

  Kf
=  Konstanta Freundlich (mg adsorbat/gr batu kapur)
Konstanta pada Freundlich Isotherm dapat diperoleh nilainya dengan memplotting Log (X/M) terhadap Log Ce dan Persamaan (3 – 1) dapat juga di tulis sebagai berikut (Metcalf & Eddy, 2004) :
Untuk mempermudah perhitungan maka dibuat linearisasi dari persamaan (3-1)
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Sedangkan untuk adsorpsi Isotherm Langmuir dinyatakan sebagai berikut (Metcalf & Eddy, 2004) :
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Dimana : X/M
= jumlah adsorbat (mg)  per unit jumlah adsorben (gr)


    b
= konstanta empiris


  Ce
= konsentrasi adsorbat pada kondisi setimbang (equilibrium)


    a
= kapasitas maksimum (mg adsorbat/gr adsorbent)


Konstanta pada Langmuir Isotherm dapat diperoleh nilainya dengan memplotting Ce/(X/m)  terhadap Ce dan Persamaan (3 – 3) dapat juga di tulis sebagai berikut (Metcalf & Eddy, 2004) :
Untuk mempermudah perhitungan maka dibuat linearisasi dari persamaan (3-3)
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3.8 Analisa
Untuk menganalisa kapasitas adsorpsi batu kapur yang berasal dari Padalarang-Bandung dalam menyisihkan fosfat dengan kondisi pH dan ukuran partikel yang optimum, serta untuk mengetahui mengetahui fenomena adsorbsi yang terjadi. Adapun metode yang digunakan adalah metode linier dengan membandingkan nilai R2 (Koefisien Determinasi) antara isoterm Freundlich dan Langmuir.
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