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ABSTRAK

Usaha untuk meningkatkan efisiensi penggunaan karbon aktif pada
penurunan konsentrasi fenol dalam air dilakukan dengan memberikan perlakuan
elektrokimia. Perbandingan antara teknik adsorpsi dengan karbon aktif, teknik
oksidasi elektrokimia pada elektrode Pt, dan kombinasi keduanya dilakukan untuk
mengamati perbedaan diantara ketiganya pada kondisi optimum. Optimasi yang
diperoleh dengan teknik adsorpsi berupa waktu kontak adsorben (karbon aktif)
dengan adsorbat larutan fenol dalam air selama 60 menit dan larutan fenol dalam
NaCl 0,1 M selama 45 menit, serta jumlah karbon aktif untuk mengadsorpsi larutan
fenol sebesar 1 gram. Pada teknik oksidasi optimasi yang diperoleh berupa
potensial 5 V yang diberikan pada sel elektrokimia. Hasil optimasi yang didapat
pada teknik adsorpsi dan oksidasi digunakan juga pada teknik kombinasi. Dengan
menggunakan kondisi optimum, konsentrasi fenol pada teknik adsorpsi dapat
diturunkan hingga 29,72%; pada teknik oksidasi 36,02%; dan pada teknik
kombinasi 50,58%. Hasil yang sama juga diperoleh untuk nilai COD fenol yang
mengalami penurunan hingga 19,73% (adsorpsi); 12,21% (oksidasi); dan 11,37%
(kombinasi). Penurunan konsentrasi fenol dan COD diukur menggunakan

spektrofotometer UV-Vis.

Kata kunci : Adsorpsi; karbon aktif; fenol; oksidasi elektrokimia; teknik kombinasi.
xiv + 78 him. ; gbr.; tab; lamp.
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BAB 1

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Kenaikan pencemaran air saat ini sangat mempengaruhi kehidupan
manusia dan lingkungan terutama dalam penggunaan air bersih dan sehat
yang semakin lama semakin menurun kuantitasnya. Pencegahan
pencemaran air dapat dilakukan dengan mengurangi konsentrasi limbah atau
air yang tercemar dengan mengolah air limbah tersebut menjadi air yang
dapat digunakan kembali oleh makhluk hidup dan lingkungan. Limbah yang
terdapat di perairan dapat berupa limbah organik maupun anorganik. Tanpa
adanya penanganan limbah yang memadai, pencemaran lingkungan dapat
mengancam kelangsungan hidup manusia.

Fenol dan turunannya merupakan salah satu limbah organik yang
keberadaanya didalam air perlu dipantau, karena senyawa ini termasuk
dalam kategori limbah B-3 (Bahan Beracun Berbahaya). Limbah ini dihasilkan
oleh industri kokas, kayu, bahan-bahan logam, dan petroleum. Kandungan
fenol dalam limbah industri dapat menjadi sumber pencemar yang serius bila
masuk ke dalam suatu lingkungan perairan. Standar maksimal kadar fenol
dalam limbah industri yaitu sebesar 1 ppm. *

Indikator pencemaran air dapat berupa COD (Chemical Oxygen
Demand) dan BOD (Biochemical Oxygen Demand). Dalam pengujian BOD

maupun COD dilakukan pengukuran efek kontaminasi limbah terhadap



pelepasan oksigen relatif. Keduanya telah begitu luas digunakan sebagai
pengukur efek polusi, terutama polusi air. Pada uji BOD dilakukan
pengukuran kebutuhan oksigen polutan biodegradable. Sedangkan uji COD
meliputi pengukuran kebutuhan oksigen polutan biodegradable dan non-
biodegradable. 2

Salah satu cara pengelolaan limbah organik yaitu dengan teknik
adsorpsi dan menurut Badan Perlindungan Lingkungan Amerika Serikat (US
EPA) telah ditetapkan bahwa teknologi adsorpsi dengan karbon aktif
merupakan teknologi terbaik untuk menghilangkan polutan organik. Karbon
aktif banyak dipilih sebagai pengadsorpsi (adsorben) karena memiliki energi
adsorpsi rendah, luas permukaan spesifik tinggi, dan distribusi pori-pori yang
merata. Karbon aktif tersedia dalam berbagai ukuran pori dan mempunyai
bentuk mikropori, mesopori, dan makropori. Karbon aktif mempunyai
kemampuan mengadsorpsi sampai dengan 50 % dari massa karbon.

Teknik elektrokimia dengan cara elektrolisis untuk penanganan limbah
senyawa organik dapat menghasilkan dekomposisi sempurna senyawa
organik, menghasilkan produk akhir CO, dan H>O yang dinilai lebih aman
karena bebas dari polusi produk sampingan. Selanjutnya kombinasi teknik
elektrokimia dan adsorpsi konvensional dengan karbon aktif telah dicoba
secara simultan dan dilaporkan dapat meningkatkan efisiensi penurunan
jumlah limbah senyawa fenol. **° Pada penelitian ini akan dicoba untuk
mengkombinasikan teknik adsorpsi karbon aktif dan teknik oksidasi secara

elektrokimia dengan elektroda platina pada kondisi optimum kedua teknik.



Kondisi optimum yang akan diamati berupa banyaknya jumlah karbon
yang digunakan, waktu, dan potensial. Untuk melihat efektifitas penurunan
konsentrasi fenol dengan teknik adsorpsi, oksidasi, dan kombinasi keduanya
maka dilakukan pengukuran nilai COD fenol. Nilai konsentrasi dan COD fenol

diukur menggunakan spektrofotometer sinar tampak (UV-Vis).

1.2  Tujuan
Penelitian ini bertujuan untuk:

e Menentukan kondisi optimum teknik adsorpsi karbon aktif dan teknik
oksidasi secara elektrokimia senyawa fenol dalam air.

e Menggunakan hasil optimasi yang diperoleh untuk teknik kombinasi
adsorpsi dan elektrolisis untuk menurunkan senyawa fenol dalam air.

e Membandingkan nilai % konversi penurunan konsentrasi fenol dalam air
dengan menggunakan teknik adsorpsi, teknik oksidasi secara
elektrokimia, dan gabungan kedua teknik.

e Membandingkan % konversi COD dengan % konversi penurunan
konsentrasi senyawa fenol untuk melihat apakah ada produk intermediet

yang terbentuk pada teknik kombinasi.



BAB 2

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Karbon Aktif

Karbon aktif adalah bahan padat berpori yang berwarna hitam
sebagai hasil pembakaran tidak sempurna dalam bentuk granular atau bubuk
dan mempunyai luas permukaan besar yaitu 500-1400 m?/g. Sedangkan
menurut Gotz (1953) karbon aktif adalah karbon yang sudah diaktifkan
sehingga pori-porinya lebih terbuka dan permukaannya menjadi lebih luas
dengan demikian daya adsorpsinya menjadi lebih besar. ®’

Bahan baku yang berasal dari hewan, tumbuh-tumbuhan, limbah,
ataupun mineral yang mengandung karbon dapat dibuat menjadi karbon aktif,
antara lain : tulang, kayu lunak, sekam, tongkol jagung, tempurung kelapa,
sabut kelapa, ampas penggilingan tebu, ampas pembuatan kertas, serbuk
gergaji, kayu keras, dan batubara. Kualitas dari karbon aktif sangat
dipengaruhi oleh bahan dasar yang digunakan, cara pembuatannya, dan

pengaktif yang digunakan selama proses pembuatan. #°

2.1.1 Proses Pembuatan Karbon Aktif

Karbon aktif dibuat melalui proses pirolisis bahan dasar dengan
penambahan zat pengaktif seperti ZnCl, atau H3PO,4 yang diikuti dengan
karbonisasi dan proses aktivasi. Pirolisis dilakukan dengan pemanasan

secara perlahan-lahan dalam keadaan inert pada suhu 800°C -1000 °C.



Aktivasi adalah proses yang bertujuan untuk memperbesar pori-pori
karbon. Metode yang biasa digunakan untuk mengaktifkan material
terkarbonisasi adalah dengan menambahkan uap air dan CO,.'° Gambar 2.1

dibawah ini menunjukan pori-pori karbon aktif.
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Gambar 2.1 Pori-pori karbon aktif

2.1.2 Karbon Aktif sebagai Adsorben

Karbon aktif merupakan salah satu adsorben yang efektif digunakan
dalam proses adsorpsi. Kemampuan adsorpsi dari karbon aktif disebabkan
oleh beberapa faktor, yaitu :

» Sifat fisika dari karbon aktif

Sifat ini berhubungan dengan jumlah dan ukuran pori-pori yang dapat
diisi oleh adsorbat. Setiap molekul akan mengisi pori-pori sesuai dengan

ukurannya.



» Sifat kimia karbon aktif

Gugus pengaktif yang terdapat pada permukaan karbon aktif dapat
berinteraksi secara kimiawi dengan molekul organik. Adanya gaya van der
Waals yang terdapat pada permukaan karbon aktif dan adsorbat
memungkinkan terjadinya proses adsorpsi. Sifat kimia dari gugus-gugus
pengaktif yang terdapat pada karbon aktif dihasilkan pada saat dilakukan
aktivasi.

» Jenis adsorbat

Adsorbat yang mudah berikatan dengan gugus-gugus pengaktif adalah
adsorbat yang bersifat nonpolar. Oleh karena itu, molekul organik akan
berikatan kuat dengan gugus-gugus pengaktif. Pada umumnya molekul
organik yang mempunyai kelarutan kecil dalam air akan mudah untuk
berikatan dengan gugus-gugus pengakiif.

» Suhu air

Proses adsorpsi akan bertambah besar apabila suhu air semakin
rendah, sebab pada keadaan tersebut umumnya kelarutan suatu molekul
akan berkurang sehingga akan semakin banyak yang molekul teradsorpsi. *°

» Waktu kontak

Waktu kontak antara karbon aktif dengan adsorbat sangat
berpengaruh pada proses adsorpsi. Semakin lama waktu kontak antara
karbon aktif dengan adsorbat maka, semakin banyak adsorbat yang mengisi

pori-pori karbon aktif. **



» Luas permukaan karbon aktif

Besar kecilnya permukaan karbon aktif sangat berpengaruh pada
proses adsorpsi. Semakin besar luas permukaan karbon aktif maka, semakin
banyak adsorbat yang akan diadsorpsi.

» Konsentrasi adsorbat dan ukuran partikel dari karbon aktif

Semakin besar konsentrasi dan ukuran partikel adsorbat maka pori-

pori karbon aktif akan lebih cepat terjenuhkan. *°

2.2 Adsorpsi

Adsorpsi merupakan gejala pengumpulan molekul-molekul dari suatu
zat pada permukaan atau antarmuka dari zat yang melakukan kontak karena
adanya gaya van der Waals. Zat yang menyerap disebut adsorben
sedangkan zat yang diserap disebut adsorbat. *°

Adsorpsi terjadi karena setiap molekul pada permukaan mempunyai
energi yang besar sehingga membentuk tegangan permukaan, akibatnya
molekul pada permukaan mempunyai energi bebas yang lebih besar
dibandingkan molekul dibawah permukaan. Molekul pada permukaan selalu
berusaha mendapatkan energi bebas serendah mungkin maka, permukaan
akan menyerap fasa yang tegangan permukaannya lebih rendah untuk
menurunkan energi bebasnya. **

Ukuran partikel biasanya berpengaruh pada kecepatan adsorpsi, tetapi
bukan kapasitas adsorpsi. Kapasitas adsorpsi berhubungan dengan luas

permukaan dari karbon aktif. *°



Adsorpsi dapat dibedakan menjadi dua, yaitu adsorpsi fisika dan
adsorpsi kimia. Adsorpsi fisika bersifat reversibel dengan interaksi yang
lemah antara adsorben dan adsorbat. Gaya yang menyebabkan adsorpsi
fisika dikenal sebagai gaya van der Waals. Lapisan yang terbentuk pada
permukaan adsorben dapat berupa lapisan monolayer dan multilayer. *°

Adsorpsi kimia mencakup pembentukan ikatan kimia. Pada adsorpsi
kimia ikatan dapat sedemikian kuat sehingga spesies aslinya tidak dapat
ditemukan lagi. Bentuk lapisannya biasanya monolayer. Pada adsorpsi fisika
mempunyai energi yang lebih rendah yaitu 5-10 Kkal/ mol adsorbat,
dibandingkan dengan adsorpsi kimia yaitu 10 -100 Kkal/ mol adsorbat. **

Gambar 2.2 dibawah ini menunjukan adsorpsi yang terjadi pada karbon aktif.
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Gambar 2.2 Adsorpsi pada karbon aktif

2.3 Isoterm Adsorpsi
Isoterm adsorpsi menunjukan hubungan antara jumlah zat yang

diadsorpsi oleh adsorben dengan tekanan atau konsentrasi pada keadaan



kesetimbangan dan temperatur tetap.® Isoterm adsorpsi Langmuir mengacu
pada adsorpsi monolayer yang diasumsikan bahwa tempat adsorpsi bersifat

homogen, dengan persamaan :

x _ky-c
m 1+Kk,
dengan c : konsentrasi adsorbat pada keseimbangan (mg/ L)
X : jumlah adsorbet yang diadsorpsi oleh adsorben (mg, g)
m . berat adsorben (mg, g)

ki, ko : konstanta ™
Hubungan antara jumlah massa adsorbat yang terserap oleh karbon
aktif per massa karbon aktif pada kesetimbangan dapat ditunjukan oleh

persamaan Freundlich sebagai berikut :

X
dengan X . jJumlah adsorbat pada permukaan (mg, g)
m : jumlah adsorben (mg, g)
C . konsentrasi pada keseimbangan (mg/ L)
k : konstanta daya adsorpsi
n : konstanta kehomogenan

Jadi x/m adalah nilai yang menggambarkan banyaknya adsorbat yang
diadsorpsi per satuan berat adsorben jika adsorben berada dalam

keseimbangan dengan konsentrasi adsorbat. **



2.4  Elektrokimia
2.4.1 Pengertian Elektrokimia *?*3

Elektrokimia adalah cabang dari ilmu kimia yang mempelajari reaksi
kimia yang disebabkan adanya pengaruh energi listrik dan produksi energi
listrik karena adanya reaksi kimia atau reaksi yang terjadi pada permukaan
penghantar listrik (elektrode yang terbuat dari logam, semikonduktor, maupun
grafit) dan penghantar ion (elektrolit) yang melibatkan energi listrik. Reaksi
elektrokimia melibatkan reaksi reduksi dan oksidasi yang terjadi pada
elektroda yang berbeda dengan cara menghubungkannya dengan kawat
sebagai penghantar ion.

Metode elektrokimia digunakan untuk menganalisis suatu sampel
dengan cara mengukur potensial, arus, hambatan, dan menghubungkan

ketiganya dengan suatu analit. Sinyal yang dihasilkan berasal dari reaksi

reduksi dan oksidasi yang terjadi pada permukaan elektroda.

2.4.2 Distribusi Muatan pada Antar Muka *#**°

Struktur double layer pada sel elektrolisis dapat mempengaruhi
perpindahan elektron dari permukaan elektroda kepada ion-ion dalam
elektrolit. Perbedaan potensial sepanjang daerah antar muka antara
elektroda dengan larutan yang mengelilinginya timbul karena perbedaan
muatan yaitu pada antar muka satu bermuatan positif, sedangkan pada antar
muka lain bermuatan negatif. Jika elektron meninggalkan elektroda menuju

larutan maka elektroda menjadi bermuatan relatif positif, sedangkan larutan



menjadi relatif negatif. Model yang terbentuk akibat distribusi muatan diatas
merupakan selapis muatan positif pada permukaan elektroda dan selapis
muatan pada permukaan larutan yang disebut selapis ganda elektrik yang
diajukan oleh Helmholttz. Pada model ini, menganggap bahwa sisi larutan
dari sistem lapis ganda terdiri dari beberapa lapis. Model ini mengabaikan
efek gangguan gerakan termal yang cenderung merusak bidang muatan

tersebut. Gambar 2.3 menunjukan lapisan ganda pada sel elektrolisis.
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Gambar 2.3 Lapisan ganda listrik
Model Gouy-Chapman merupakan suatu distribusi muatan pada
bidang datar. Model ini menggambarkan perbedaan jarak kation dan anion
dari elektroda yang disebabkan oleh potensial dan konsentrasi elektrolit. Hal
yang terpenting dalam model lapis ganda pada antar muka ini adalah
perubahan potensial yang terjadi sesuai jarak muatan terhadap elektroda

yang mempengaruhi kecepatan perpindahan.

2.4.3 Sel Elektrolisis '
Sel elektrolisis adalah sel elektrokimia yang bersifat tidak spontan,

yaitu sel yang perlu diberikan sumber arus dari luar untuk menghasilkan



reaksi kimia didalamnya. Pada sel elektrolisis terjadi reaksi redoks dimana
terjadi transfer elektron dari satu zat ke zat lain. Sebuah reaksi redoks dapat
dibagi menjadi dua setengah reaksi. Setengah reaksi yang pertama
menyatakan reaksi oksidasi, sedangkan setengah reaksi yang kedua
menyatakan reaksi reduksi. Keduanya berlangsung pada elektrode yang

berbeda (anoda dan katoda) dalam suatu kompartemen.

2.4.4 Elektroda

Elektroda adalah kutub-kutub listrik pada rangkaian sel elektrokimia.
Pada rangkaian sel elektrokimia, elektroda terbagi menjadi 2 bagian, yaitu :

o Katoda

Katoda adalah elektroda tempat terjadinya reaksi reduksi, di mana
terjadi penangkapan dan perpindahan elektron dari elektroda ke larutan.
Reaksi : Acks tNe — A
Contohnya : Cidie+ 2 l8F O

e Anoda

Anoda adalah elektroda tempat terjadinya reaksi oksidasi sehingga
akan terjadi pelepasan elektron dari larutan ke elektroda selama reaksi
berlangsung.
Reaksi : Breds — Boks + NE

Contohnya : Zn — Zn*" + 2e’



Terdapat beberapa macam elektroda yaitu :

> Elektroda Pembanding

Elektroda pembanding adalah elektroda yang potensialnya cukup
konstan dan dipakai sebagai elektroda pengontrol terhadap potensial
elektroda lainnya didalam sel elektrokimia. Nilai dari elektroda pembanding
adalah konstan, sehingga setiap perubahan potensial pada elektroda
pembanding dianggap berasal dari elektroda kerja. Elektroda pembanding
harus memiliki syarat stabil terhadap waktu dan temperatur, dapat digunakan
berulang kali, tidak terpolarisasi, dan pembuatannya mudah. Contoh
elektroda pembanding adalah elektroda Ag/AgCl, Hg/Hg.Cl,, standard
hydrogen electrode (SHE), atau pseudo-reference (kawat Pt, Ag). *24*°

» Elektroda Kerja

Elektroda kerja merupakan elektroda tempat terjadinya reaksi
elektrokimia yang diamati. Elektroda kerja harus menghasilkan transfer
elektron yang cepat. Elektroda ini umumnya terbuat dari logam, bahan
semikonduktor, dan karbon. Elektroda logam yang umum digunakan adalah
platina, emas, perak, maupun elektroda cair merkuri tetes. Sedangkan
elektrode semikonduktor yang umum digunakan adalah Si dan Ga. Elektroda
karbon terdiri atas beberapa jenis yaitu karbon pasta glassy carbon, dan
grafit. 12,14,15
» Elektroda Pendukung

Elektroda pendukung adalah elektroda yang tidak mempunyai

pengaruh terhadap reaksi yang terjadi pada elektroda kerja. Elektroda ini



hanya berperan sebagai sumber elektron yang akan mengalirkan elektron
menuju elektroda kerja. Elektroda pendukung yang banyak digunakan adalah

kawat Pt. 16

2.4.5 Elektrolit

Elektrolit adalah pelarut atau substansi yang mempunyai sifat dapat
menghantarkan arus listrik (konduktor) dengan memiliki ion bebas yang
berfungsi sebagai media penghantar elektron.*? Sifat konduktif dari larutan
elektrolit terjadi apabila garam dilarutkan dalam air dan mengalami disosiasi
menghasilkan ion-ion bebas yang dapat menghantarkan arus listrik bergerak
untuk menetralkan muatan pada larutan yang mengalami polarisasi sebagai
akibat adanya reaksi redoks sehingga reaksi tetap berjalan.

Elektrolit terbagi menjadi dua yaitu elektrolit kuat dan elektrolit lemah.
Perbedaannya terletak pada kemampuan untuk menghantarkan arus listrik
karena kemampuannya untuk terionisasi dalam air. Pada elektrolit kuat
senyawa atau molekul yang dilarutkan dalam air akan terionisasi sempurna
sehingga akan dapat menghantarkan listrik dengan baik. Sedangkan dalam
elektrolit lemah, molekul yang di larutkan dengan air hanya terdisosiasi
sebagian sehingga kurang baik untuk menghantarkan arus listrik. Elektrolit
lemah mempunyai kesetimbangan dinamik karena didalamnya selalu terjadi
perubahan, baik yang melibatkan pembentukan ion menjadi molekul atau

sebaliknya. *’



25 Fenol '

Fenol merupakan senyawa organik yang memiliki gugus hidroksil
tersubtitusi pada inti aromatik, berbentuk kristal dan tidak berwarna dengan
berat molekul 94,11 (g/mol), titik leleh 43 °C, dan titik didih 182 °C. Fenol
mempunyai bau yang tajam, bersifat racun terhadap pernafasan dan
menyebabkan iritasi pada kulit, terutama pada jaringan tubuh. Larutan fenol
di dalam air akan membentuk partially miscible, yaitu larutan yang pada
lapisan atasnya kaya akan air sedangkan lapisan bawahnya kaya akan fenol.
Selain itu, fenol juga larut dalam pelarut organik seperti senyawa hidrokarbon
aromatik, alkohol, eter, keton, asam, dan haloalkana. Gambar 2.4

menunjukkan struktur fenol dengan rumus molekulnya berupa CgHsOH.
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Gambar 2.4 Struktur fenol
Sifat kimia senyawa fenol dipengaruhi oleh gugus hidroksil dan cincin
aromatik. Keasaman fenol yang lebih besar daripada alkohol alifatik dapat
dijelaskan dengan kestabilan resonansinya sebagai ion fenolat (gambar 2.5).
Sepasang elektron bebas pada atom oksigen menyebabkan terjadinya
resonansi pada cincin dan muatan negatif terdelokalisasi. Selain bersifat

asam cincin aromatiknya reaktif menjalani reaksi substitusi elektrofilik.



Konstanta disosiasi fenol dalam air (Ka) sebesar 1,28 x 10™*° pada tekanan

101,3 Pa. Fenol sangat sensitif sebagai zat pengoksidasi.

0

o

Gambar 2.5 Struktur ion fenolat

2.6  Spektrofotometer UV/Vis ****

Spektrofotometri adalah suatu cara analisis yang didasarkan pada
pengukuran intensitas sinar oleh spektrofotometer. Sinar yang digunakan
adalah sinar yang mempunyai panjang gelombang tunggal (monokromatik).
Hukum yang mendasari analisis ini adalah hukum Lambert-Beer yang
menyatakan hubungan antara absorbansi dengan konsentrasi, tebal media,
dan sifat spesifik zat yang mengadsorpsi dengan persamaan :

A=-log T =log Po/P
di mana : A = Absorbansi
T = Transmitan
Po = Besarnya radiasi yang masuk
P = Besarnya radiasi yang diteruskan

Besarnya absorbansi suatu larutan sebanding dengan panjang larutan

yang ditempuh oleh radiasi dan konsentrasi spesies yang mengadsorpsi,

sehingga :



A=axbxc

di mana : A = Absorbansi
a = konstanta perbandingan dan disebut absortivitas
b = tebal media dalamcm
¢ = konsentrasi dinyatakan dalam gr/L

Jika konsentrasi dinyatakan dalam mol/L dan tebal media dinyatakan dalam

cm serta absortivitas molarnya diberi tanda € maka :

A=gxbxc

Penyinaran sinar UV/Vis dapat menyebabkan elektron dalam molekul
tereksitasi ke tingkat orbital yang lebih tinggi. Setiap molekul dapat menyerap
radiasi dalam daerah UV/Vis karena molekul mempunyai elektron yang dapat
dieksitasikan ke tingkat energi yang lebih tinggi. Panjang gelombang di mana
absorpsi itu terjadi bergantung pada kekuatan elektron yang terikat dalam
molekul tersebut. Dengan kata lain panjang gelombang berbanding terbalik
dengan energi radiasi. UV/Vis biasanya beroperasi dari 200 nm sampai 1000
nm.

Bagian-bagian yang penting dalam alat spektrofotometer :

1. Sumber sinar

2. Monokromator

3. Tempat sampel (kuvet)
4. Detektor

5. Penguat arus



6. Rekorder
Bagian penting tersebut tergabung menjadi suatu rangkaian umum alat

spektrofotometer seperti yang ditunjukan dalam gambar 2.6.

(sumber sinar)

Mono —=4 kuvet —— detektor —> amplifier —> rekorder
kromator

Gambar 2.6 Rangkaian spektrofotometer UV-Vis

2.7 Chemical Oxygen Demand (COD) %2

Chemical Oxygen Demand (COD) atau Kebutuhan Oksigen kimiawi
(KOK) adalah jumlah oksigen yang dibutuhkan untuk mengoksidasi zat-zat
organik yang terdapat dalam 1 liter limbah, dengan K,Cr,O; sebagai sumber
oksigen pengoksidasi. Nilai COD dinyatakan dalam milligram per liter (mg/L)
atau ppm.

Hasil penetapan COD banyak digunakan untuk pengukuran beban
pencemaran dari suatu air buangan rumah tangga dan buangan industri.
Hasil penetapan ini menunjukan kebutuhan oksigen total untuk mengoksidasi
bahan-bahan organik dalam contoh air menjadi CO, dan air dan merupakan
informasi tambahan terhadap test BOD. Penetapan COD memerlukan waktu
yang relatif lebih singkat. Hasil penetapan ini sangat bermanfaat untuk
mengidentifikasi kondisi toksik dan tentang adanya bahan-bahan organik

yang non-biodegradable.



Ada beberapa metode dalam menganalisis nilai COD vyaitu :
1. Titrimetri
a. Bikromat
¢ Refluks terbuka (open reflux)
e Refluks tertutup (close reflux)
b. Permanganat
2. Spektrofotometri
3. COD analyzer
Prinsip penetapan COD dengan menggunakan oksidator K,Cr,O~
adalah dengan cara penambahan oksidator dalam jumlah yang berlebih ke
dalam contoh yang dipanaskan untuk menjamin agar semua bahan organik
teroksidasi.
Reaksi dalam penetapan COD yaitu :
e CnHaObNc + dCr,07* + (8d+c)H" —> nCO, + (a+8d-3c)/2 H,0 +

2dCr** + cNH4*  (dimana d = 2n/3 + a/6 —b/3 = ¢/2)



3.1 Alat

BAB 3

RANCANGAN PERCOBAAN

1. Reaktor elektrokimia

2. Elektroda Platina

a.

Berbentuk spiral dengan panjang 2 cm, diameter lingkar 1,7 cm,
dan diameter kawat 1mm (PT Antam Logam Mulia)
Berbentuk batang dengan panjang 100 mm dan diameter kawat

0,8 mm (The Nilaco Coorporation Tokyo Ginza)

3. Magnetik stirer

4. Adaptor (penghasil potensial)

5. Timbangan analitik

6. pH-meter

8. Spektrofotometer UV/Vis

9. Potensiostat

10. Furnace

11.COD Digester Block (T = 150 °C)

12.Peralatan gelas

3.2 Bahan

1. Karbon aktif granular dari tempurung kelapa ukuran 8-10 mesh

2. Fenol, C¢HsOH



3. Larutan amonia, NH4,OH 25 % (0,91)

4. Kalium dihidrogen fosfat, KH,PO4

5. Hidrat dikalium hidrogen fosfat, K;HPO4. 3H,O
6. Natrium klorida, NaCl

7. 4-aminoantipirin

8. Kalium heksasianoferat (IIl), KsFe(CN)g

9. Kalium bikromat, K>Cr,0O7

10.Kalium Hidrogen Pthalat, KHP

11.Larutan perak sulfat, Ag2SO4

12.Merkuri sulfat, HQSO4

3.3 Cara Kerja
3.3.1 Pembuatan larutan pereaksi
3.3.1.1 Pembuatan larutan stok fenol 1000 ppm

Sebanyak 1 gram fenol dilarutkan dengan air suling dalam gelas
piala 100 mL, kemudian secara kuantitatif dipindahkan kedalam labu ukur 1
liter dan diencerkan sampai tanda batas, lalu disimpan didalam botol coklat
tertutup. Larutan ini disebut larutan stok fenol.
3.3.1.2 Pembuatan pereaksi fenol — metode 4-amino antipirin

» Larutan NH;,OH 0,5 N

Sebanyak 1,9 mL larutan NH,OH 25% dipindahkan kedalam labu 50
mL dan diencerkan dengan air suling sampai tanda batas, lalu disimpan

didalam botol tertutup.



» Buffer fosfat pH 6,8

Ditimbang 10,45 gram K,;HPO,4 dan 7,23 gram KH,PO, lalu dilarutkan
dengan air suling, kemudian dipindahkan ke dalam labu ukur 100 mL secara
kuantitatif dan diencerkan sampai tanda batas.

» Larutan KzFe(CN)s 8% (b/v)

Ditimbang 0,8 gram KzFe(CN)s dan dilarutkan dengan air suling,
kemudian dipindahkan secara kuantitatif ke dalam labu ukur 10 mL dan
diencerkan sampai tanda batas. Larutan ini stabil selama satu minggu atau
dapat disimpan dalam lemari es.

» Larutan 4-amino antipirin 2% (b/v)

Ditimbang 0,1 gram 4-aminoantipirin dan dilarutkan dengan air
suling, kemudian dipindahkan ke dalam labu ukur 5 mL dan diencerkan
sampai tanda batas. Larutan ini dibuat segar setiap kali melakukan

eksperimen atau dapat disimpan dalam lemari es.

3.3.2 Teknik Adsorpsi
Pada tahap ini sebanyak 50 ml larutan fenol 100 ppm akan diadsorpsi
menggunakan karbon aktif (sebelumnya telah dipanaskan selama 45 menit
pada suhu 140°C) #* dengan variabel waktu dan jumlah karbon tertentu.
3.3.2.1 Penentuan waktu adsorpsi
» Larutan fenol
Larutan stok fenol diencerkan dengan aquades dalam labu 50 ml

sehingga di peroleh larutan fenol 100 ppm. Larutan fenol 100 ppm di adsorpsi



menggunakan karbon aktif granular sebanyak 1 gram. Selama proses
adsorpsi, larutan diaduk dengan magnetik stirer. Larutan hasil adsorpsi
dicuplik pada menit 0, 15, 30, 45, dan 75 kemudian disaring. Filtrat yang
diperoleh ditambah metode 4-aminoantipirin dan diukur absorbansinya
menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 506 nm.

» Larutan fenol + NaCl 0,1 M

Larutan stok fenol ditambahkan dengan 0,2925 gram NaCl dan
diencerkan hingga 50 ml sehingga diperoleh larutan fenol 100 ppm dalam
larutan NaCl 0,1M. Larutan fenol 100 ppm di adsorpsi menggunakan karbon
aktif granular sebanyak 1 gram. Selama proses adsorpsi larutan diaduk
dengan magnetik stirer. Larutan hasil adsorpsi dicuplik pada menit 0, 15, 30,
45, dan 75 kemudian disaring. Filtrat yang diperoleh ditambah metode 4-
aminoantipirin dan diukur absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-
Vis pada panjang gelombang 506 nm.
3.3.2.2 Penentuan jumlah karbon aktif optimum

» Larutan fenol

Larutan fenol 100 ppm diadsorpsi menggunakan karbon aktif
granular sebanyak 0,2 ;0,4 ;0,6 ; 0,8 ; 1; dan 1,2 gram dalam waktu adsorpsi
optimum yang telah di capai pada prosedur 3.3.2.1. Selama proses adsorpsi
larutan diaduk dengan magnetik stirer. Larutan hasil adsorpsi dicuplik pada
menit 0, 15, 30, 45, dan 75 kemudian disaring. Filtrat yang diperoleh
ditambah metode 4-aminoantipirin dan diukur absorbansinya menggunakan

spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 506 nm.



» Larutan fenol + NaCl 0,1 M
Larutan stok fenol ditambahkan 0,585 gram NaCl kemudian

diencerkan sampai 100 ml sehingga diperoleh larutan fenol 100 ppm dalam
larutan NaCl 0,1M. Larutan fenol 100 ppm di adsorpsi menggunakan karbon
aktif granular sebanyak 0,2 ; 0,4; 0,6 ; 0,8 ; 1; dan 1,2 gram dalam waktu
adsorpsi optimum yang telah di capai pada prosedur 3.3.2.1. Selama proses
adsorpsi larutan diaduk dengan magnetik stirer. Larutan hasil adsorpsi
dicuplik pada menit 0, 15, 30, 45, dan 75 kemudian disaring. Filtrat yang
diperoleh ditambah metode 4-aminoantipirin dan diukur absorbansinya

menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 506 nm.

Pengaduk magnet

Gambar 3.1 Sistem teknik adsorpsi

3.3.3 Teknik Oksidasi Elektrokimia

Teknik oksidasi elektrokimia dilakukan menggunakan sel elektrokimia
dengan 2 elektroda. Elektroda Platina (Pt) berbentuk spiral sebagai elektroda
kerja (WE = Working Electrode) dan elektroda Pt berbentuk batang sebagai

elektroda pendukung (CE = Counter Electrode). Pada tahap ini, selama



reaksi berlangsung dilakukan pengadukan dengan kecepatan yang konstan
(360 rpm).
3.3.3.1 Penentuan potensial optimum

Larutan fenol dengan konsentrasi awal 100 ppm dalam larutan
elektrolit NaCl 0,1 M dioksidasi menggunakan sel elektrokimia yang telah di
rancang dan selama reaksi larutan diaduk dengan magnetik stirer. Potensial
yang diberikan pada sel yaitu 4 dan 5 V. Larutan hasil elektrolisis dicuplik
pada menit 0, 15, 30, 45, dan 75 kemudian ditambah metode 4-
aminoantipirin. Selanjutnya diukur absorbansinya menggunakan

spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 506 nm.
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Gambar 3.2 Sistem teknik elektrolisis

3.3.4 Teknik Kombinasi Adsorpsi Karbon dan Oksidasi Elektrokimia
Larutan fenol dengan konsentrasi awal 100 ppm dalam larutan
elektrolit NaCl 0,1 M dioksidasi menggunakan sel elektrokimia, sekaligus di

adsorpsi menggunakan karbon aktif pada kondisi optimum yang telah

diperoleh pada kedua teknik sebelumnya. Larutan hasil adsorpsi dicuplik



pada menit 0, 15, 30, 45, dan 75 kemudian disaring. Filtrat yang diperoleh
ditambah metode 4-aminoantipirin dan diukur absorbansinya menggunakan

spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 506 nm.

Gambar 3.3 Sistem teknik kombinasi

3.3.5 Penentuan Senyawa Fenol *?®

4.3.5.1 Penentuan fenol dalam filtrat dengan metode 4-aminoantipirin

Kadar fenol dalam filtrat dapat ditentukan dengan menggunakan
metode 4-aminoantipirin dengan prosedur kerja sebagai berikut : fenol/ filtrat
yang mengandung fenol direaksikan dengan 0,25 mL NH,OH lalu direaksikan
dengan buffer fosfat sampai pH 7,9 + 0,1. Selanjutnya direaksikan dengan
0,1 mL KsFe(CN)e dan 0,1 mL 4-aminoantipirin lalu dikocok. Selanjutnya
larutan diukur serapannya dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang maksimum (506 nm).
3.3.5.3 Penentuan COD fenol (metode colorimetric-close reflux)

2 ml larutan sampel (murni atau hasil pengenceran) dimasukkan ke

suatu reagen COD (merek Hanna instrument) range 0-150 ppm dalam suatu



tabung reaksi tertutup yang berisikan campuran K,Cr,0O7, Ag>SOg4, H,SOy,
dan HgSO,. Selanjutnya tabung didigest pada alat COD digester block
dengan suhu 150°C selama 2 jam kemudian didinginkan pada suhu kamar.
Setelah dingin, larutan diukur absorbansinya dengan
spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang yang sesuai dengan
range reagen yang digunakan yaitu 420 nm jika digunakan reagen COD yang
rangenya 0-150 ppm (metode low reflux) dan 600 nm jika range reagen COD
yang digunakan 150-1500 ppm (metode high reflux). Jika terdapat endapan
maka perlu disentrifuge untuk memisahkan endapan dari larutan, kemudian
diambil filtratnya untuk diukur. Langkah tersebut juga dilakukan untuk larutan

standar COD (seperti KHP).



BAB 4

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Penentuan Serapan Maksimum Fenol

Penentuan serapan maksimum senyawa fenol dilakukan pada
berbagai konsentrasi larutan fenol. Sebanyak 10 ml larutan fenol dengan
berbagai konsentrasi ditambah dengan NH,OH, buffer fosfat, amino antipirin,
dan kalium ferisianida sesuai dengan metode 4-aminoantipirin, sehingga
terbentuk larutan berwarna merah yang kemudian di ukur serapannya
dengan spektrofotometer UV/Vis.

Gambar 4.1 menunjukan contoh degradasi warna larutan standar fenol

dari konsentrasi rendah ke konsentrasi tinggi dengan warna larutan yang

semakin pekat yaitu dari warna orange menjadi warna merah tua.

0,5 ppm 1 ppm 1,5 ppm 2 ppm 2,5 ppm
Gambar 4.1 Degradasi warna larutan standar fenol
Hasil pengukuran serapan maksimum larutan fenol berdasarkan
gambar 4.2 menunjukkan serapan maksimum pada panjang gelombang 506
nm. Hal ini sesuai dengan literatur yang menyatakan bahwa nilai serapan

maksimum senyawa fenol dengan metode 4-amino antipirin berada pada



panjang gelombang + 505 nm.?* Panjang gelombang tersebut kemudian
digunakan untuk setiap pengukuran absorbansi dan konsentrasi larutan fenol

pada percobaan selanjutnya.
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375 400 425 450 475 500 525 550 575 600
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Gambar 4.2 Kurva serapan maksimum fenol

4.2  Teknik Adsorpsi
4.2.1 Penentuan Waktu Kontak Optimum
Percobaan ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh waktu adsorpsi
terhadap konsentrasi fenol yang teradsorpsi oleh karbon aktif. Waktu kontak
optimum dimaksudkan sebagai waktu optimum yang diperlukan bagi pori-pori
karbon aktif untuk mengadsorpsi sejumlah larutan fenol hingga proses
adsorpsi fenol mencapai kesetimbangan yaitu keadaan di mana sudah tidak
ada lagi fenol yang diadsorpsi oleh karbon aktif selama waktu kontaknya. *
Keadaan tersebut ditandai dengan kurva yang mendatar (landai)
seiring dengan semakin lamanya waktu pengadsorpsian yang menunjukkan

bahwa jumlah fenol yang diadsorpsi oleh 1 gram karbon aktif dengan disertai



pengadukan (stirer) pada kecepatan yang konstan 360 rpm sudah jenuh.
Penentuan waktu kontak optimum dilakukan dengan konsentrasi awal larutan

fenol 100 ppm. Hasil ditunjukan pada gambar 4.3 di bawah ini.
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Gambar 4.3 Kurva waktu optimum adsorpsi larutan fenol
Berdasarkan gambar kurva tersebut dapat disimpulkan bahwa
semakin lama larutan fenol diadsorpsi oleh karbon aktif maka akan semakin

banyak jumlah fenol yang terserap dalam pori-pori karbon aktif. Hasil
penentuan waktu optimum yang diperoleh untuk larutan fenol yaitu 60 menit.
Selain pada larutan fenol, penentuan waktu optimum adsorpsi juga
dilakukan pada larutan fenol + NaCl 0,1 M dengan konsentrasi awal larutan
fenol 100 ppm. Hasil yang diperoleh ditunjukkan pada gambar 4.4.
Berdasarkan gambar kurva tersebut diperoleh hasil bahwa waktu optimum
yang dibutuhkan untuk mengadsorpsi untuk larutan fenol + NaCl 0,1 M
adalah 45 menit. Perbedaan hasil waktu optimum antara adsorpsi larutan
fenol dengan dan tanpa NaCl disebabkan oleh faktor berkurangnya kepolaran

larutan fenol akibat adanya penambahan garam NaCl (efek salting out). 2*
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Gambar 4.4 Kurva waktu optimum adsorpsi
larutan fenol + NaCl 0,1 M

Penambahan NaCl pada larutan fenol menyebabkan berkurangnya
molekul air yang mengelilingi molekul fenol sehingga interaksi antara molekul
fenol dengan molekul air semakin lemah. Akibatnya semakin banyak molekul
fenol yang diikat oleh gugus-gugus pengaktif yang terdapat pada permukaan
karbon aktif sehingga semakin besar konsentrasi NaCl yang ditambahkan
penurunan konsentrasi fenol dalam larutan/bulk semakin besar.

Fenol yang teradsorpsi dalam waktu 45 menit sudah optimum (karbon
aktif jenuh). Pengukuran konsentrasi fenol pada menit berikutnya
menunjukkan terjadinya pelepasan fenol yang telah teradsorpsi, ditandai
dengan meningkatnya jumlah konsentrasi sisa fenol yang terukur. Setelah
waktu optimum tercapai untuk masing-masing larutan, sistem adsorpsi fenol —
karbon dianggap telah mencapai kesetimbangan. Adsorpsi pada karbon aktif
terjadi karena adanya ketidakstabilan dari setiap molekul pusat aktif yang
terdapat pada permukaan adsorben. Molekul tersebut menyebabkan energi

bebas permukaan menjadi besar. Kestabilan molekul pada pusat aktif



dilakukan dengan menurunkan energi bebas permukaan melalui adsorpsi zat-
zat lain di permukaan. ®

Pada adsorpsi karbon, kesetimbangan konsentrasi antar-muka terjadi
secara cepat, diikuti dengan difusi lambat ke dalam partikel-partikel karbon.
Laju adsorpsi keseluruhan dikendalikan oleh kecepatan difusi molekul —
molekul zat terlarut dalam pori — pori kapiler dari partikel karbon. Kecepatan
difusi berbanding terbalik dengan kuadrat diameter partikel dan kenaikan
berat molekul zat terlarut, serta bertambah dengan kenaikan konsentrasi zat

terlarut dan temperatur. ?

4.2.2 Penentuan Jumlah Karbon Optimum

Dalam tahap ini, larutan fenol diadsorpsi menggunakan karbon aktif
dengan variasi berat 0,2 sampai 1,2 gram (sambil diaduk) untuk mengetahui
banyaknya karbon aktif yang dibutuhkan untuk mengadsorpsi larutan fenol
(jumlah karbon optimum yang memberikan hasil konsentrasi sisa fenol yang
optimum pula).

Secara umum semakin banyak jumlah adsorben (karbon aktif) akan
semakin banyak pula jumlah adsorbat (fenol) yang teradsorpsi. Berdasarkan
hasil penelitian yang dilakukan, jumlah optimum karbon aktif yang dibutuhkan
adalah 1 gram seperti yang ditunjukkan pada gambar 4.5 dan gambar 4.6.
Pada kedua kurva tersebut dapat dilihat bahwa semakin bertambah berat
karbon aktif yang digunakan maka penurunan konsentrasi fenol semakin

besar. Pada berat karbon 0,8 sampai 1,2 gram diperoleh hasil konsentrasi



fenol tidak terlalu jauh turunnya sehingga kurva terbentuk landai sehingga
dapat disimpulkan bahwa jumlah optimum karbon aktif berada pada range 0,8
hingga 1,2 gram. Pada penelitian selanjutnya karbon aktif yang digunakan

untuk percobaan adalah 1 gram.
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Gambar 4.5 Kurva variasi jumlah karbon aktif pada adsorpsi

larutan fenol
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Gambar 4.6 Kurva variasi jumlah karbon aktif pada adsorpsi
larutan fenol + NaCl 0,1 M

4.2.3 Penentuan Jenis Isoterm Adsorpsi
Penentuan isoterm adsorpsi bertujuan untuk mengetahui jenis

adsorpsi yang terjadi pada senyawa fenol di permukaan karbon aktif yaitu



pada sisi aktif karbon sehingga dapat diketahui jenis ikatan yang terjadi
antara fenol dengan gugus-gugus pengaktif yang terdapat pada karbon aktif
saat adsorpsi. Pada tahap ini, larutan fenol dengan konsentrasi 25, 50, 75,
dan 100 ppm diadsorpsi dengan 1 gram karbon aktif ukuran 8-10 mesh dalam
suhu ruang (27°C) dalam akuades dan NaCl 0,1 M.

Pada gambar 4.7 terlihat kurva perbandingan isoterm adsopsi fenol
dalam akuades dan NaCl 0,1 M. Kurva tersebut menunjukkan bahwa
penambahan larutan NaCl ke dalam larutan fenol akan berpengaruh pada
isoterm adsorpsi fenol. Hal itu ditandai dengan nilai X/m (banyaknya larutan
fenol yang teradsorpsi dalam karbon aktif per berat 1 gram karbon aktif) yang
cukup besar kenaikannya dan juga dengan nilai konsentrasi sisa
(kesetimbangan) fenol yang lebih sedikit dibandingkan dengan larutan fenol

dalam akuades.

0.9
S 0.7
)
E o05-
£ —=— akuades
X 0.3 -

——NaCl0,1 M
01 T T T 1
0 10 20 30 40
C kesetimbangan (ppm)

Gambar 4.7 Kurva perbandingan isoterm adsorpsi
Sesuai dengan beberapa penelitian sebelumnya diketahui bahwa
dengan semakin besar konsentrasi NaCl yang ditambahkan maka nilai X/m

juga akan semakin besar yang berarti bahwa semakin besar konsentrasi



NaCl maka larutan fenol yang teradsorpsi akan semakin banyak dengan
jumlah karbon yang tetap. > Kurva kemudian dianalisa dengan persamaan

isoterm adsorpsi Freundlich dan Langmuir.

4.2.3.1 Uji isoterm Freundlich dan Langmuir untuk larutan fenol
Freundlich menyatakan isoterm adsorpsi dengan persamaan berikut :
X/m=kc*"
Untuk menguiji data yang diperoleh, persamaan Freundlich dikonversikan ke
dalam bentuk :
Log X/m =log k + 1/n log Cges
Tes untuk isoterm Freundlich dilakukan dengan memplot log Cyes terhadap
log X/m.
Sedangkan persamaan isoterm adsorpsi Langmuir dalam bentuk linier
dinyatakan dalam bentuk persamaan berikut :
X UK G
L, . ¢ 5

Persamaan ini dapat disusun sebagai persamaan garis lurus yaitu :

£:£+ﬁ.c
xIm k Kk,

Plot C terhadap C/(X/m) akan menghasilkan persamaan garis lurus. Dibawah
ini adalah kurva hasil perhitungan data yang diperoleh dengan menggunakan

kedua jenis persamaan isoterm adsorpsi.
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Gambar 4.8 Kurva isoterm adsorpsi Freundlich (a) dan

Langmuir (b) larutan fenol

Pada kurva diatas terlihat bahwa nilai regresi untuk persamaan isoterm
Freundlich adalah 0,9179; sedangkan untuk isoterm Langmuir adalah 0,9404.
Nilai tersebut menunjukan bahwa penelitian ini cenderung mengikuti
persamaan isoterm Langmuir yang mengasumsikan bahwa adsorpsi yang
terjadi adalah chemisorption (adsorpsi kimia) yang membentuk lapisan
monolayer dan karbon akif yang digunakan mempunyai luas permukaan yang
sangat besar (500-1400 m?/g) sehingga molekul fenol sudah dapat
teradsorpsi semua hanya dengan membentuk satu lapisan.

Akan tetapi kedua nilai regresi tersebut juga dapat dikatakan tidak
terlalu besar perbedaannya sehingga kemungkinan kedua jenis isoterm

adsorpsi yaitu Freundlich maupun Langmuir dapat terjadi dalam larutan fenol.



4.2.3.2 Uji isoterm Freundlich dan Langmuir untuk larutan fenol dalam
NaCl 0,1 M
Campuran senyawa fenol dan NaCl juga dianalisa menggunakan

persamaan Freundlich dan Langmuir.
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Gambar 4.9 Kurva isoterm adsorpsi Freundlich (a) dan

-0.8 4

Langmuir (b) larutan fenol + NaCl 0,1 M

Pada gambar kurva diatas terlihat nilai regresi untuk persamaan
isoterm Freundlich adalah 0,9798; sedangkan untuk isoterm Langmuir adalah
0,9943. Sama seperti yang terjadi pada isoterm adsorpsi larutan fenol
penelitian ini cenderung mengikuti persamaan isoterm Langmuir. Akan tetapi
kedua nilai regresi tersebut juga dapat dikatakan tidak terlalu besar
perbedaannya sehingga kedua jenis isoterm adsorpsi yaitu Freundlich
maupun Langmuir dapat terjadi dalam larutan fenol.

Gambaran bentuk adsorpsi yang terjadi pada karbon aktif dalam

penelitian ini ditunjukkan pada gambar 4.10. %’



Gambar 4.10 Bentuk adsorpsi molekul pada karbon aktif

4.3 = Teknik Oksidasi Elektrokimia

Teknik oksidasi dalam penelitian ini dilakukan dengan cara elektrolisis
pada larutan fenol menggunakan dua elektroda platina (Pt) yaitu pertama
sebagai elektroda kerja, berbentuk spiral dengan panjang 2 cm, diameter 1,7
cm, dan diameter kawat 1 mm (diproduksi oleh PT Antam Logam Mulia)
sebagai anoda (oksidasi). Sedangkan elektroda kedua sebagai elektroda
pendukung, berbentuk batang dengan panjang 100 mm dan diameter kawat
0,8 mm (diproduksi oleh The Nilaco Coorporation Tokyo Ginza) sebagai
katoda (reduksi). Jarak antara kedua elektroda dalam beaker glass yang
berdiameter 5,5-6 cm yaitu 3,5 atau 4 cm (tergantung beaker glass yang
digunakan). Selain kedua elektroda tersebut, digunakan elektroda
pembanding Ag/AgCl. Pada tahap ini dilakukan uji pendahuluan untuk
menentukan perilaku elektrokimia dari larutan fenol dengan menggunakan

siklik voltametri pada +1,8 V dan +1,2 V.
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Gambar 4.11 Kurva voltametri siklik larutan fenol scan rate 100 mV/s
Berdasarkan kurva siklik voltametri yang diperoleh (gambar 4.11)
dapat diketahui bahwa terjadi peak anodik pada 0,06275 V yang
menandakan adanya oksidasi. Kemungkinan terjadinya oksidasi diawali
dengan pelepasan H* dari gugus OH pada fenol membentuk ion fenolat.
Dengan menggunakan potensial yang jauh lebih tinggi dapat menyebabkan
terjadinya oksidasi lebih lanjut sehingga pada akhir reaksi diperoleh CO; dan

H,O. Reaksi degradasi fenol ?
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Gambar 4.12 Reaksi degradasi fenol

yang diharapkan terjadi dalam penelitian ini :

HO \=./CZZ—:

J:D::H Y

NS
\Ipe

Berdasarkan gambar reaksi di atas terlihat bahwa fenol dapat
terdegradasi sempurna menjadi CO, dan H,O melalui tahapan pembentukan

senyawa yaitu senyawa fenol menjadi senyawa kuinon (hidrokuinon dan



benzokuinon) dan karboksilat. Akan tetapi, menurut beberapa penelitian
sebelumnya *° diketahui bahwa dalam degradasi fenol dihasilkan senyawa
benzokuinon yang sifatnya persisten (tahan lama, sulit terdegradasi) karena
sulit mengalami pembukaan cincin sehingga kecil kemungkinan untuk terjadi
degradasi fenol secara sempurna yaitu terbentuknya senyawa CO, dan H,O.
Oleh karena itu, perlu dilakukannya suatu usaha untuk mengatasi kesulitan
tersebut yang salah satunya dapat dilakukan dengan meningkatkan potensial
dan waktu reaksi yang digunakan dalam sel elektrokimia.

Pada tahapan teknik oksidasi, terlebih dahulu dilakukan penentuan
potensial optimum yang diberikan pada sel elektokimia yaitu 4 dan 5 V.
Teknik oksidasi dilakukan pada potensial yang lebih tinggi dari 0,06275 V
agar diharapkan dapat mendegradasi (memecah) fenol menjadi bentuk yang
lebih sederhana dan tidak berbahaya yaitu menjadi CO, dan H,O (sesuai
dengan reaksi di atas). Oksidasi dilakukan pada larutan fenol dengan
menggunakan NaCl 0,1 M sebagai elektrolit. NaCl merupakan elektrolit kuat
yang dapat menghantarkan arus listrik dan mentransfer muatan dengan baik.

Pada saat percobaan menggunakan sel elektrokimia, dihasilkan gas
pada katoda dan anoda. Berdasarkan pada beberapa reaksi yang terjadi
dalam sel elektrolisis, yaitu :
|. Reaksi elektrolisis air :

Katoda (-) : 2H,0 +2e — 20H + H;

Anoda (+) : 2H,O - O, +4H" + 4e



Gas H; (hidrogen) dapat dihasilkan di katoda. Sedangkan gas O, (oksigen)
dapat dihasilkan di anoda.
ll. Katoda (-) : NaCl — Na'+CI
2H,0 + 2" —» 20H + H;
Anoda (+) : CgHsOH — CO; + H,O

Sedangkan berdasarkan reaksi di atas diketahui bahwa gas yang
dihasilkan pada katoda sama seperti yang terjadi pada reaksi yang | (akibat
elektrolisis air) tetapi pada anoda terdapat kemungkinan gas yang dihasilkan
adalah karbondioksida (CO) sebagai hasil oksidasi fenol yang kemungkinan
dapat terbentuk jika terjadi oksidasi secara sempurna. Dengan menaikan
potensial berarti meningkatkan rapat arus sehingga besar arus yang mengalir
akan meningkat dan menurunkan konsentrasi larutan fenol yang tersisa
sebagaimana pada gambar 4.13.

Berdasarkan kurva tersebut dapat dilihat bahwa semakin besar
potensial yang diberikan maka semakin menurun konsentrasi fenol. Pada
potensial 5 V terjadi penurunan konsentrasi fenol yang lebih besar daripada 4
V sehingga potensial yang diberikan untuk sel elektrokimia dalam penelitian
ini adalah 5 V. Potensial tersebut belum dapat dikatakan potensial optimum
karena sesuai dengan Hukum Faraday yang menyatakan bahwa semakin
besar rapat arus (potensial) yang mengalir maka semakin besar jumlah

perubahan kimia yang terjadi dalam sel elektrolisis.® Oleh karena itu, terdapat



kemungkinan penggunaan potensial lebih besar dari 5 V yang dapat

menghasilkan penurunan konsentrasi fenol yang semakin besar pula.
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Gambar 4.13 Kurva penentuan potensial optimum larutan fenol

4.4  Teknik Kombinasi Adsorpsi dan Oksidasi

Teknik kombinasi antara adsorpsi dan oksidasi merupakan salah satu
cara pengolahan limbah organik yang saat ini sedang dikembangkan dengan
mengkombinasikan kedua teknik tersebut yaitu adsorpsi dengan
menggunakan karbon aktif dan oksidasi secara elektrokimia untuk
meningkatkan efesiensi penurunan konsentrasi fenol. Pada tahap ini
dilakukan oksidasi dengan elektrode platina dan adsorpsi menggunakan
karbon aktif sekaligus dalam suatu sel elektrokimia. Proses teknik kombinasi
dilakukan dengan menggunakan 1 gram karbon aktif, 0,1 M NaCl, dan
voltase 5 V yang menghasilkan penurunan konsentrasi fenol (gambar 4.14)

hingga mencapai sekitar 50 % dalam waktu 75 menit.



Berdasarkan kurva dapat dilihat bahwa semakin lama waktu perlakuan
kombinasi larutan fenol maka semakin menurun konsentrasi fenol. Hal ini
disebabkan oleh kondisi larutan fenol yang mengalami dua teknik sekaligus
yakni adsorpsi dan elektrolisis sehingga fenol yang terdapat dalam larutan
teradsorpsi dan juga terelektrolisis yang menyebabkan konsentrasi fenol

semakin menurun.
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Gambar 4.14 Kurva teknik kombinasi (adsorpsi-oksidasi)

pada kondisi optimum

Hal ini juga berlaku untuk masing-masing hasil konsentrasi sisa fenol
pada teknik adsorpsi dan elektrolisis (kedua proses dilakukan terpisah) yang
juga semakin menurun dengan bertambahnya waktu perlakuan masing-
masing teknik yang digunakan, seperti ditunjukkan pada gambar 4.15.

Dalam teknik adsorpsi menggunakan karbon aktif, penurunan
konsentrasi fenol disebabkan oleh proses adsorpsi. Sedangkan dalam teknik
elektrolisis menggunakan elektrode platina, penurunan fenol dapat

disebabkan reaksi oksidasi fenol. Sedangkan dalam teknik kombinasi,



penurunan fenol disebabkan oleh gabungan kedua teknik yaitu adsorpsi

karbon aktif dan reaksi oksidasi fenol. 2
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Gambar 4.15 Kurva teknik adsorpsi (a), teknik oksidasi (b)

larutan fenol + NaCl 0,1 M

4.5 Perbandingan Penurunan Konsentrasi pada Teknik Adsorpsi,
Oksidasi, dan Kombinasi
Dalam menentukan hasil perbandingan penurunan konsentrasi fenol
ketiga teknik digunakan cara penghitungan % konversi, yaitu dengan
menggunakan rumus sebagai berikut :

% konversi = (C fenol menit awal) — (C sisa fenol menitn) x 100 %

C fenol menit awal
di mana : C = konsentrasi (ppm) dan menit n = menit 15, 30, 45, dan 75.
Perbandingan % konversi ketiga teknik ditunjukkan pada gambar 4.16.
Dalam kurva tersebut dapat dilihat bahwa % konversi larutan fenol pada
ketiga teknik mengalami kenaikan seiring dengan bertambahnya waktu. Pada
menit 0-30 terlihat hasil % konversi adsorpsi > oksidasi > kombinasi. Hal ini

dapat disebabkan oleh cepatnya proses adsorpsi fenol dibandingkan dengan



reaksi oksidasi yang butuh waktu cukup lama mengingat senyawa intermediat
yang dapat dihasilkan bersifat stabil (kuinon). Sedangkan untuk teknik
kombinasi pada menit 0-30 tidak terlalu besar perbedaan % konversinya
dengan teknik adsorpsi. Sebaliknya pada menit 45-75 terlihat bahwa %

konversi fenol dengan teknik kombinasi > oksidasi > adsorpsi.
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Gambar 4.16 Kurva perbandingan % konversi adsorpsi, oksidasi,

dan kombinasi larutan fenol + NaCl 0,1 M

Berdasarkan kurva di atas dapat disimpulkan bahwa selama 75 menit
pada teknik adsorpsi terjadi penurunan konsentrasi fenol hingga 29,72%;
teknik oksidasi 36,02%; dan teknik kombinasi 50,58%. Dengan hasil ini dapat
diketahui bahwa nilai % konversi penurunan konsentrasi fenol untuk teknik
kombinasi yaitu 50,58% lebih kecil daripada penjumlahan nilai % konversi
teknik adsorpsi dan elektrolisis yaitu 29,72% + 36,02% = 65,74% sehingga
proses adsorpsi dan elektrolisis dalam teknik kombinasi tidak terjadi
bersamaan tetapi secara bertahap “?° yaitu proses adsorpsi terjadi lebih dulu,

baru kemudian terjadi proses elektrolisis, atau sebaliknya. Pada gambar 4.15



terlihat bahwa konsentrasi sisa fenol pada teknik adsorpsi (4.15 a) lebih tajam
penurunan kurvanya dibandingkan dengan teknik elektrolisis (4.15 b). Oleh
karena itu, dapat dikatakan bahwa proses yang terjadi lebih dulu dalam teknik
kombinasi adalah proses adsorpsi fenol, kemudian diikuti dengan terjadinya
proses elektrolisis fenol.

4.6  Pengukuran COD (Chemical Oxygen Demand) 2°#%2

Sebagaimana kita ketahui bahwa COD merupakan salah satu
parameter kimiawi yang digunakan terutama untuk mengetahui besarnya
tingkat pencemaran limbah organik yang telah terjadi pada limbah cair.
Semakin besar nilai COD suatu limbah, semakin besar pula tingkat
pencemaran yang terjadi terhadap limbah cair tersebut.

Metode yang digunakan pada analisis COD ini adalah metode
colorimetric-close reflux menggunakan spektrofotometer UV-Vis. Untuk
menentukan COD sampel larutan fenol maka terlebih dahulu perlu dilakukan
pengukuran COD standar yang dalam penelitian ini digunakan larutan KHP
(Kalium Hidrogen Pthalat). Hasil yang diperoleh ditunjukkan pada gambar
4.17 yaitu dengan memplot konsentrasi standar COD (ppm) sebagai sumbu X
dan nilai absorbansi blanko (C = 0 ppm yaitu 1,008) dikurangi absorbansi
standar sebagai sumbu y maka didapatkan persamaan garis lurus yang

selanjutnya digunakan untuk menghitung nilai COD sampel larutan fenol.
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Gambar 4.17 Kurva COD standar

Dalam pengukuran COD standar diperoleh data absorbansi blanko

sebesar 1,008 (C=0 ppm) dan persamaan garis lurus y = 0,0053x. Untuk

penghitungan nilai COD selanjutnya, nilai absorbansi blanko dikurangi

dengan nilai absorbansi sampel yang terukur (y = 1,008 — A ukur), lalu nilai

tersebut dimasukkan ke dalam persamaan garis lurus untuk didapatkan nilai x

yaitu COD sampel. Hasil pengukuran COD sampel larutan fenol pada ketiga

teknik dalam gambar 4.18 menunjukkan nilai COD semakin menurun seiring

dengan bertambahnya waktu. Hal ini dapat menunjukan bahwa teknik

adsorpsi, oksidasi, dan kombinasi efektif dalam menurunkan konsentrasi

fenol dalam air, yang terlihat pada nilai COD yang semakin berkurang.
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Gambar 4.18 Kurva COD larutan fenol + NaCl 0,1 M
teknik adsorpsi (a), elektrolisis (b), dan

teknik kombinasi (c)

Dalam larutan fenol yang diukur, ditambahkan NaCl sehingga dalam
larutan terdapat ion klorida yang dapat mengganggu pengukuran nilai COD
akibat ion klorida dapat teroksidasi oleh dikromat menjadi gas klorin seperti
reaksi berikut :

6CI + Cr,0;” + 14H" — 3Cl,+ 2 Cr** + 7TH,0
Oleh karena itu, perlu ditambahkan perak sulfat (Ag.SO,4) dalam asam sulfat
pekat untuk membentuk endapan AgCl. Dalam larutan fenol dalam NaCl 0,1
M yang direaksikan dengan reagen COD ternyata terbukti adanya ion klorida,
yaitu dengan terbentuknya endapan putih kekuningan yang dapat dikatakan
itu adalah endapan AgCI. Proses oksidasi dilakukan dengan adanya suatu
katalis merkuri sulfat (HgSO,4) yang berfungsi mempercepat oksidasi
senyawa hidrokarbon, yang dengan tanpa katalis tersebut cukup sulit untuk

dioksidasi dengan K,Cr,07. %°



Perlu diketahui bahwa bila konsentrasi ion-ion halida terutama ion
klorida dalam sampel air lebih besar dari 2000 ppm maka akan
mengakibatkan nilai COD bertambah besar dari semestinya. ** Dalam
penelitian ini digunakan konsentrasi NaCl dalam larutan fenol yaitu 0,1 M
sehingga sesuai reaksi ionisasi NaCl dalam air yaitu :

NaCl —» Na"+CI
dengan n NaCl ~n Na* ~ n ClI" dan n = mol ~ C = M = konsentrasi (M=n/V)
maka dapat dikatakan nilai konsentrasi CI” sebanding dengan konsentrasi
NaCl yaitu 0,1 M = 355 ppm < 2000 ppm sehingga dapat dikatakan ion
klorida tidak terlalu berpengaruh terhadap nilai COD yang dihasilkan.

Perbandingan % konversi COD ketiga teknik ditunjukkan pada gambar
4.19. Berdasarkan gambar tersebut diketahui bahwa selama 75 menit nilai %

konversi COD teknik adsorpsi, oksidasi, dan kombinasi semakin meningkat.
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Gambar 4.19 Kurva perbandingan % konversi COD teknik
adsorpsi, oksidasi, dan teknik kombinasi
larutan fenol + NaCl 0,1 M



Pada gambar 4.19 juga terlihat bahwa nilai % konversi adsorpsi >
oksidasi > kombinasi. Penyebab % konversi teknik kombinasi lebih kecil
daripada kedua teknik lainnya yaitu antara lain dapat disebabkan oleh reaksi
oksidasi yang berjalan lebih lambat daripada adsorpsi akibat terbentuknya
produk intermediet berupa ion fenolat atau senyawa kuinon yang secara
kimia sifatnya stabil sehingga butuh waktu yang cukup lama untuk memecah
senyawa tersebut (reaksi oksidasi lebih lanjut).

Penyebab lainnya yaitu akibat terjadinya elektropolimerisasi fenol %
membentuk senyawa polifenol yang dapat teradsorpsi ke permukaan
elektrode sehingga menghalangi reaksi oksidasi fenol lebih lanjut dan
menghambat terjadinya adsorpsi akibat struktur senyawa polifenol yang
besar sehingga sulit teradsorpsi. Secara keseluruhan berdasarkan gambar
4.19 terlihat bahwa nilai % konversi COD masing-masing teknik semakin
meningkat seiring dengan bertambahnya waktu. Dapat disimpulkan bahwa

selama 75 menit % konversi yang dihasilkan untuk masing-masing teknik

yaitu adsorpsi 19,73%; oksidasi 12,21%; dan kombinasi 11,37%.



BAB 5

KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil yang diperoleh dari teknik adsorpsi, oksidasi, dan
kombinasi keduanya dalam penelitian ini maka dapat disimpulkan :

1. Kondisi optimum untuk adsorpsi larutan fenol dengan 1 gram karbon aktif
adalah 60 menit tanpa NaCl 0,1 M dan 45 menit dengan NaCl 0,1 M.

2. Jenis isoterm adsorpsi larutan fenol dengan/tanpa NaCl 0,1 M cenderung
mengikuti persamaan isoterm Langmuir.

3. Pada teknik oksidasi elektrokimia dengan variasi potensial 4 dan 5V
diperoleh hasil penurunan konsentrasi fenol yang lebih besar pada
potensial 5 V.

4. Hasil % konversi penurunan konsentrasi fenol dengan teknik adsorpsi,
oksidasi, dan kombinasi adalah 29,72%; 36,02%; dan 50,58%.

5. Hasil % konversi COD yang lebih kecil (11,37%) daripada % konversi
penurunan konsentrasi fenol (50,58%) pada teknik kombinasi

menunjukkan adanya produk organik intermediet yang terbentuk.



5.2 Saran
Untuk meningkatkan pengaruh teknik elektrolisis terhadap proses
adsorpsi fenol pada permukaan karbon aktif, masih perlu dilakukan hal-hal
sebagai berikut :
1. Mencari potensial optimum pada rentang yang lebih besar
2. Mengoptimumkan kondisi sel elektrolisis
3. Menentukan mekanisme reaksi yang terjadi dalam ketiga teknik tersebut,
terutama dalam teknik elektrolisis dan kombinasi untuk mengetahui
produk intermediet yang terbentuk sehingga dapat menghindari produk

samping yang lebih berbahaya daripada fenol.
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Gambar 4.23 Kurva standar penentuan waktu optimum

adsorpsi larutan fenol + NaCl 0,1 M
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Gambar 4.25 Kurva standar penentuan jumlah karbon optimum

adsorpsi larutan fenol + NaCl 0,1 M
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Gambar 4.26 Kurva standar penentuan isoterm

adsorpsi larutan fenol
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Gambar 4.27 Kurva standar penentuan isoterm adsorpsi
larutan fenol + NaCl 0,1 M
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Gambar 4.28 Kurva penentuan isoterm adsorpsi larutan fenol
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Gambar 4.29 Kurva penentuan isoterm adsorpsi
larutan fenol + NaCl 0,1 M
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Gambar 4.30 Kurva standar penentuan voltase optimum pada

elektrolisis 4V larutan fenol + NaCl 0,1 M
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Gambar 4.31 Kurva oksidasi 4V larutan fenol + NaCl 0,1 M
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Gambar 4.32 Kurva standar penentuan voltase optimum pada
elektrolisis 5V larutan fenol + NaCl 0,1 M
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Gambar 4.33 Kurva oksidasi 5V larutan fenol + NaCl 0,1 M

y = 0.28268x + 0.02406
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Gambar 4.34 Kurva standar teknik kombinasi adsorpsi dan oksidasi

larutan fenol + NaCl 0,1 M pada kondisi optimum
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Gambar 4.35 Kurva kenaikan % konversi konsentrasi sisa

teknik adsorpsi larutan fenol + NaCl 0,1 M
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Gambar 4.36 Kurva kenaikan % konversi konsentrasi sisa

teknik oksidasi larutan fenol + NaCl 0,1 M
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Gambar 4.37 Kurva kenaikan % konversi konsentrasi sisa

teknik kombinasi larutan fenol + NaCl 0,1 M
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Gambar 4.38 Kurva kenaikan % konversi penurunan nilai COD

teknik adsorpsi larutan fenol + NaCl 0,1 M
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Gambar 4.39 Kurva kenaikan % konversi penurunan nilai COD
teknik oksidasi larutan fenol + NaCl 0,1 M
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Gambar 4.40 Kurva kenaikan % konversi penurunan nilai COD
teknik kombinasi larutan fenol + NaCl 0,1 M
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Gambar 4.43 Spektrofotometer UV-Vis pengukuran

konsentrasi fenol (a), COD fenol (b)
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Gambar 4.44 Contoh warna larutan fenol + metode 4-amino antipirin untuk

pengukuran fenol dengan spektrofotometer UV-Vis pada ketiga teknik



Gambar 4.45 Jenis reagen COD (LR reagent = Low Range Reagent = 0-150

ppm) merek Hanna instrument
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Gambar 4.46 Alat COD digester block



Konsentrasi (ppm) Panjang Gelombang (nm) | Absorbansi
0.5 ppm 506 0.285
1 ppm 504 0.452
1.5 ppm 506 0.757
2 ppm 505 1.007
2.5 ppm 506 1.136

Tabel 4.1 Serapan maksimum larutan fenol

C(ppm)| A | C(ppm) A C (ppm) A | C(ppm) | A
05 | 0.188 0.5 0.27 0.5 0.166 0.5 0.191
h 0.383 1 0.492 1 0.343 1 0.365
i 5572 1.5 0.697 15 0.537 1.5 0.561
2 0.904 2 0.953 2 0.686 2 0.75
25 | 1.178 2.5 1.085 2.5 0.807 2.5 0.891
(@) (b) (c) (d)

Tabel 4.2 Standar penentuan kondisi optimum : waktu dan jumlah karbon

larutan fenol (a dan c), waktu dan jumlah karbon
larutan fenol + NaCl 0,1 M (b dan d)

t (menit) A C1 (ppm) | C2 (ppm) | C3 (ppm)
0 0.983 2.145 45.045 54.955
15 0.803 1.783 37.443 62.557
30 0.675 =529 32.109 67.891
45 0.661 1.499 31.479 68.521
75 0.642 1.461 30.681 69.319

Tabel 4.3 Penurunan konsentrasi larutan fenol pada

penentuan waktu optimum




t (menit) A Cl (ppm) [ C2 (ppm) | C3 (ppm)
0 1.041 2.317 48.657 51.343
15 0.964 2.132 44772 55.228
30 0.877 1.924 40.404 59.596
45 0.695 1.489 31.269 68.731
75 0.73 1.573 33.033 66.967

Tabel 4.4 Penurunan konsentrasi larutan fenol + NaCl 0,1 M
pada penentuan waktu optimum

m(gram) | A Cl(ppm) | C2(ppm) | C3 (ppm)
0.2 0.812 2.436 51.156 | 48.844
0.4 0.636 1.895 39.795 | 60.205
0.6 0.562 1.665 34.965 | 65.035
0.8 0.435 1.275 76 e, |
1 0.426 1.247 26.187 | 73.813
1.2 0.418 1.223 25.683 | 74.317

Tabel 4.5 Penurunan konsentrasi larutan fenol pada penentuan

jumlah karbon optimum

m (gram) | A | C1(ppm) | C2(ppm) | C3(ppm)
0.2 0.84 | 2.307 48.447 2%,
0.4 0.818 | 2.246 47.166 52.834
0.6 0.688 | 1.881 39.501 60.499
0.8 0.336| 0.895 18.795 81.205

1 0.29 | 0.765 16.065 96.661
1.2 0.28 | 0.737 15.477 84.523

Tabel 4.6 Penurunan konsentrasi larutan fenol + NaCl 0,1 M
pada penentuan jumlah karbon optimum




C (ppm) A C (ppm) A
0.5 0.1205 0.5 0.1295
1 0.2531 1 0.2445
15 0.3784 15 0.4115
2 0.5394 2 0.5076
2.5 0.6652 2.5 0.66
(a) (b)

Tabel 4.7 Standar penentuan isoterm adsorpsi

larutan fenol (a), larutan fenol + NaCl 0,1 M (b)

m C Cl C2 C3 X X/m log
(gram) | (ppm) | A (ppm) | (ppm) | (ppm) | (mg) | (mg/g) | log C2 | X/m
1.0051 25 [0.0446 | 0.2399 | 5.0379 |19.9621 | 0.1996 | 0.1986 | 0.7022 | -0.702
1.0035 50 |0.1023| 0.4493 | 9.4353 | 40.5647 | 0.4057 | 0.4043 | 0.9748 | -0.3933
1.0032 75 [0.2181| 0.8701 | 18.2721 | 56.7279 | 0.5673 | 0.5655 | 1.2618 | -0.2476
1.0056 | 100 |0.4093| 1.5649 | 32.8629 | 67.1371|0.6714| 0.6677 | 1.5167 | -0.1754

Tabel 4.8 Isoterm adsorpsi Freundlich larutan fenol

m C Cl Cc2 C3 X X/m log
(gram) | (ppm) | A (ppm) | (ppm) | (ppm) | (mg) | (mg/g) | log C2 | X/m
1.0013 25 10.0269 | 0.1267 | 2.6607 |22.3393 | 0.2234 | 0.2231 | 0.425 | -0.6515
1.0002 50 10.0829 | 0.338 7.098 | 42.902 | 0.429 | 0.4289 | 0.8511 | -0.3676
1.0019 75 0.2011 | 0.7845 | 16.4745 | 58.5255 | 0.5853 | 0.5842 | 1.2168 | -0.2334
1.0001 | 100 |0.3115| 1.2013 | 25.2273 | 74.7727 | 0.7077 | 0.7053 | 1.4019 | -0.1516

Tabel 4.9 Isoterm adsorpsi Freundlich larutan fenol + NaCl 0,1 M




Tabel 4.10 Isoterm adsorpsi Langmuir larutan fenol (a),

larutan fenol + NaCl 0,1 M (b)

C (ppm) A C (ppm) A
0.5 0.154 0.5 0.1284
il 0.3143 1 0.279
1.5 0.4494 1.5 0.3965
2 0.6807 2 0.5211
2.5 0.7883 2.5 0.6457
(@) (b)

Tabel 4.11 Standar penentuan voltase optimum 4V (a),

5V (b) larutan fenol + NaCl 0,1 M

C2 (ppm) | X/m (mg/g) | C2/(X/Im) | C2 (ppm) | X/m (mg/g) | C2/(X/m)
5.0379 0.1986 25.3671 2.6607 0.2231 11.926
9.4353 0.4043 23.3374 7.098 0.4289 16.5493
18.2721 0.5655 32.3114 | 16.4745 0.5842 28.2001
32.8629 0.6677 49.2181 | 25.2273 0.7053 35.7682

(a) (b)

Keterangan tabel :

C1 dan C = konsentrasi terukur pada UV-Vis

C2 = C1 x faktor pengenceran (Fp) = C sisa

C3 = konsentrasi yang teradsorpsi

v stirer = 360 rpm

Fp=63/3x=21x

m = massa karbon aktif (gram)

X = jumlah larutan fenol yang teradsorpsi dalam karbon aktif (mg)

A = absorbansi

t = waktu perlakuan larutan tiap teknik




t C1 C2 t C1 C2
(menit) | A | (ppm) | (ppm) | (menit) | A | (ppm) | (ppm)
0 0.5994 | 2.3039 [ 34.5585| 0 | 0.8115|2.5219 | 37.8285
15 0.616 |2.3688 | 35532 | 15 |0.7209| 2.245 | 33.675
30 |0.5679 |2.1804 | 32.706 | 30 | 0.6507 | 2.0304 | 30.456
45 05871 |2.2556 | 33.834 | 45 | 0.438 |1.6717 | 25.075
75 |0.5636|2.1637 | 32.4555| 75 |0.4231|1.6136 | 24.204
(@) (b)

Tabel 4.12 Perbandingan teknik elektrolisis/oksidasi variasi voltase larutan
fenol + NaCl 0,1 M dengan potensial 4V (a) dan 5V (b) 2 Fp = 75/5 x = 15 x

C (ppm) A
0.5 0.1642
1 0.2992
1.5 0.4757
2 0.5613
2.5 0.7399

Tabel 4.13 Standar teknik kombinasi (adsorpsi-oksidasi)

t (menit) | C1 (ppm) | C2 (ppm) A % konversi
0 2.012 30.18 0.913 0
b 1.582 23.73 0.734 21.37
30 1.451 21.765 0.679 27.88
45 1.443 21.645 0.675 28.28
75 1.414 21.21 0.663 29.72

Tabel 4.14 Teknik adsorpsi larutan fenol + NaCl 0,1 M = Fp = 75/5 x = 15 x




t (menit) | C1 (ppm) | C2 (ppm) A % konversi
0 2.5219 37.8285 | 0.8115 0
15 2.245 33.675 | 0.7209 10.98
30 2.0304 30.456 | 0.6507 19.49
45 1.6717 25.075 0.438 30.97
75 1.6136 24204 |0.4231 36.02

Tabel 4.15 Teknik elektrolisis/oksidasi larutan fenol +
NaCl 0,1 M > Fp =15x

t (menit) | C1 (ppm) | C2 (ppm) A % konversi
0 2.7514 41.271 0.8018 0
5+ 2.1697 32.5455 | 0.6374 21.14
30 2.0623 30.9345 | 0.607 25.05
45 1.599 23.985 |0.4761 41.88
75 1.3597 20.3955 | 0.4084 50.58

Tabel 4.16 Teknik kombinasi larutan fenol + NaCl 0,1 M - Fp =75/5 = 15 x

Standar COD (ppm) | Absorbansi terukur | Absorbansi blanko - standar
0 1.008 0
20 0.89 0.118
50 0.796 0.212
80 0.639 0.369
120 0.323 0.685
150 0.195 0.813

Tabel 4.17 Penurunan absorbansi standar COD




t (menit)| Al A2 COD sampel | % konversi
0 0.202 0.806 760.38 0
15 0.319 0.689 650 14.52
30 0.331 0.677 638.70 16
45 0.341 0.667 629.25 17.25
75 0.361 0.647 610.38 19.73

Tabel 4.18 Penurunan nilai COD dan kenaikan % konversi

teknik adsorpsi larutan fenol + NaCl 0,1 M = Fp = 5x

t (menit) Al A2 |COD sampel | % konversi
0 0.14 0.868 818.87 0
15 0.176 | 0.832 784.91 4.15
30 0.198 0.81 764.15 6.68
45 0.224 | 0.784 739.62 9.68
75 0.246 | 0.762 718.87 12.21

Tabel 4.19 Penurunan nilai COD dan kenaikan % konversi teknik

elektrolisis/oksidasi larutan fenol + NaCl 0,1 M - Fp = 5x

t (menit) Al A2 COD sampel | % konversi
0 0.269 | 0.739 697.17 0
15 0.28 0.728 686.79 1.49
30 0.306 | 0.702 662.26 5
45 0.319 | 0.689 650 6.77
75 0.353 | 0.655 617.92 11.37

Tabel 4.20. Penurunan nilai COD dan kenaikan % konversi
teknik kombinasi larutan fenol + NaCl 0,1 M - Fp = 5x




Keterangan tabel :

Al = absorbansi larutan terukur pada UV-Vis

A2 = A blanko (1,008) — Al

Fp =5 x = perlu diencerkan karena range reagen COD yang digunakan O-
150 ppm sedangkan nilai COD larutan fenol standar diketahui > 150 ppm

% konversi = (C atau COD) menit awal — (C sisa atau COD) menit n x 100%

(C atau COD) menit awal

dengan menit n = menit 15, 30, 45, dan 75




SKEMA KERJA

|. PENENTUAN SERAPAN MAKSIMUM FENOL

Larutan fenol 100 ppm

Larutan standar 0,5; 1; 1,5; 2;
dan 2,5 ppm

. TEKNIK ADSORPSI

» Optimasi Waktu Kontak

Larutan fenol 100 ppm

+ metode
4-amino

antipirin Pengukuran absorbansi

|:> larutan menggunakan

spektrofotometer UV-Vis

Larutan fenol 100 ppm + NaCl 0,1 M

Diadsorpsi dengan 1 gram karbon aktif sambil diaduk, pada menit 0, 15, 30, 45,

dan 75 larutan dicuplik dan disaring. Selanjutnya filtrat + metode 4-amoniantipirin

dan diukur absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada Amaks




» Optimasi Jumlah Karbon Aktif

Larutan fenol 100 ppm

Larutan fenol 100 ppm + NaCl 0,1 M

Diadsorpsi dengan 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1; dan 0,2 gram karbon aktif sambil
diaduk dalam waktu optimum yang dicapai pada tahap sebelumnya, lalu
larutan dicuplik dan disaring. Selanjutnya filtrat + metode 4-aminoantipirin dan

diukur absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada Amaks

> Isoterm Adsorpsi

Larutan fenol 100 ppm

Larutan fenol 100 ppm + NaCl 0,1 M

Dibuat variasi konsentrasi yaitu 25, 50,
75, dan 100 ppm

Diadsorpsi dengan jumlah karbon dan waktu optimum, sambil diaduk, lalu
larutan dicuplik dan disaring. Selanjutnya filtrat + metode 4-aminoantipirin dan

diukur absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada Amaks




lll. TEKNIK OKSIDASI

> Voltametri Siklik

Larutan fenol

Voltametri siklik menggunakan elektroda Pt spiral sebagai elektroda
kerja, elektroda Pt batang sebagai elektroda pendukung, dan elektroda

reference Ag/AgCl dengan scan rate dan waktu tertentu

» Optimasi Potensial

Larutan fenol 100 ppm + NaCl 0,1 M

Dioksidasi dengan elektroda Pt spiral dan Pt batang dalam sel elektrokimia yang

diaduk dengan kecepatan konstan dan potensial bervariasi yaitu 4 dan 5 Volt

Pada menit 0, 15, 30, 45, dan 75 larutan hasil oksidasi dicuplik
dan ditambah metode 4-aminoantipirin. Selanjutnya diukur

absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada Anaks




IV. TEKNIK KOMBINASI ADSORPSI DAN OKSIDASI

Larutan fenol 100 ppm + NaCl 0,1 M

Dioksidasi dengan elektroda Pt spiral dan Pt batang
dalam sel elektrokimia yang diaduk dengan kecepatan
konstan dan potensial optimum serta sekaligus diadsorpsi

dengan sejumlah karbon optimum

Larutan hasil oksidasi dicuplik dan disaring pada menit O, 15, 30, 45,
dan 75. Selanjutnya filtrat + metode 4-aminoantipirin dan diukur

absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada Amaks
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