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Abstrak

Industri tekstil merupaken industri yang menghasilkan Jimbeh cair berwama yang dapat merusak estetika badan
gir dan meracuni biota di dalam badan air tersebut. Dyesauf chloranil yellow banyak digunakan dalan pewarnaan
tekstil sehingga limbah zat warna ini harus diolah terlebih dahulu sebelum dibuang ke perairan. Pada penelitian ini
dipelajari penurunan konsentrasi lanutan dyeste)f chloranil yellow dan nilai COD dalam limbah dengan menggunaken
metode fenton, yang didasarken pada reeksi antara fon fermmo dan hidrogen peroksida dalam svasana ssam vang
akan menghasilkan radikal hidroksil. Radikal hidroksil berperan dalam mengoksidasi dan mendegradasi zat
wama schingga konsentrasi larutan zat warna akan berkurang. Untuk menghasilkan proses degradasi yang
optimum dilakukan variesi pH, konsentrasi H;O,, konsentrasi FeSQ,, dan wakiu kontak sehingga diperoleh nilai
optimum dari masing-masing variabel. Hasil yang diperoleh pada degradasi sampel chloranil yellow 30 ppm
adalah: pH 3.5, konsentrasi H.Q, 30 ppm, konsentrasi FeSQO, 25 ppm. dan weaktu konlek 60 menit di mana
persentase penurunan kadar wama adalah 66.45% dan persentase penurunan nilai COD adalah 83.33%.

Kata kunci: Zat warno, chioranil yellow, pereoksi fenion

1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Pengolahan limbah adalah salah satu masalah
penting dalam pengendalian polusi. Dalam
industri tekstil, sumber utama polusi adalah
limbah yang datang dari proses pencelupan
( pewarnaan ) dan proses akhir.

Saat ini ada beberapa metode yang digunakan
untuk menghilangkan warna limbah, tapi metode
tersebue tidak efektif digunakan secara terpisah.
Contohnya, proses koagulasi, proses ozonisasi,
proses absorbsi karbon aktif dan proses biologis
Pada penelitian ini dilakukan simulasi menggunakan
larutan dyesfuff chloranil yellow untuk mempelajari
penurunan kadar wama larutan sampel dan nilai
COD dengan menggunakan metode pereaksi fenton,
Metode ini diharapkan dapat mengurangi konsentrasi
larutan zat wama dan nilai COD secara efektif
sehingga dapat mengurangi polusi lingkungan [1].

1.2 Zat Warna

Senyawa organik yang mempunyai sistem ikatan
rangkap konjugasi ekstensif dapat menyerap wama
dengan panjang gelombang tertentu karena adanya

transisi elekuron ™ = «* danfatau n = 7*. Apa yang
tampak bukanlah warna yang diserap, melainkan
wamna komplemennya yang dipantulkan. Suatu wama
komplementer, yang kadang-kadang disebut warna
pengurangan (subtraksi), merupakan hasil pengu-
rangan beberapa panjang gelombang dard dalam
spektrumn visual keseluruhan. Berikut int adalah tabel
spektrum sinar tampak dengan panjang gelombang
untuk  warna yang diserap besera wama
komplemennya [2].

1.3 Pereaksi Fenton

Hidrogen peroksida dan ion ferro biasanya lebih
stabil dalarmn asam kuat. Tapi jika hidrogen peroksida
ditambshkan ke dalam sistem larutan yang
mengandung substrat organik dan ion ferro berlebih
dalam asam kuat, reaksi redoks kompleks akan
tejadi

H0, + Fe?* —= Fe™* +2HO® (1)

HOe + RH —> Re +H,0 @

R* + Re —» R-R (3)
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Dimana reaksi (1) adalah inisiasi rantai, (2) adalah
propagasi rantai, dan (3} adalah terminasi [3].

Radikal hidroksil yang dihasilkan dar reaksi
fenton akan menyerang molekul larutan zat wamna dan
mendegradasi molekul zat wama tersebut menjadi
molekul yang lebih kecil dan tidak berwarna [4].

Reaksi pembentukan dimer, reaksi (3), dari
molekul zat wama akan memberi keuntungan pada
proses penghilangan warma karena terbentuk molekul
baru yang bobot molekuinya lebih besar dan
kelarutan yang lebih kecil sehingga molekul tersebut
dapat mengendap [1].

Ton ferri yang terbentuk dari reaksi fenton dapat
membentuk  kompleks-kompleks hidrokso ferri.
Lambat laun terbentuk gel-gel koloid dan oksida ferri
terhidrat yang diendapkan sebagai massa gelatin
yang berwamna merah coklat.

Tabel 1. Wamna delam spekirum 1ampak

Panjang Wama Wan:la
gelomban komplimen
(nm)

400-424 Ungu Hijau-kuning

424491 |  Bim Kuning
491-570 | Hijau Merah
570-585 |  Kuning Biru

585-647 Jingga Hijau-biru

647-700 | Merah Hijau

(Fe(H00OHI™ + B0 — [Feg;OMOHI" + 4,07 ()
pH=<0 G<pH<2
2[Fe(H;0);0H] ™ —m [Fe(H,0)(OHRFe(H;00 1" +2 1,0 (5)
-2<pH<~)
(Fe(H0){OH)Fe(H20,) "+ HyO = (Fe,0,.4H,0] koloid (6)
~3<pH<=5  + 4H,0”
Koloid [Fey04.4H;0} —= Endapan [Fe;044H,0) (7)
pH-5

1.4 Pengukuran Chemical Oxygen Demand
(COD)

Pengukuran nilai COD dilakukan dengan metode
titrimetri. COD {Chemical Oxygen Demand). COD
merupakan ukuran bagi pencemaran air oleh zat-zat
organik yang depat dioksidasi melalui proses

kimiawi. Prinsip analisisnya adalah didasarkan pada
keadaan di mana sebagian besar zat organik yang
terdapat di dalam sampel air dioksidasi oleh lanitan
K5Cry0; dalam keadaan asam.

Organik + Cr20;" + 12 H' —> CO, + 6 H,0 +2Cr"

KaCry04 tersisa di dalam larutan tersebut digunakan
univk menentukan berapa oksigen yang telah
terpakai.

6P +CrOf + 14— 6Fe™+2C7 4 7H;0

Sisa K5Cra(Oy tersebut ditentukan melalui fitrasi
dengan Ferro Ammonium Sulfat { FAS ), di mana
reaksi yang berlangsung adalah sebagai berikut:

Indikator ferroin digunakan untuk menentukan
titik akhir titrast yaitu di saat warna hijau biru larutan
berubah menjadi coklat merah. Sisa K;CryO; dalam
larutan blankoe adalah K;Cr,O; awal, Kkarena
diharapkan blanko tidak mengandung zat organik
yang dapat dioksidasi oleh K.:CraO,

2. METODE PENELITIAN

Pada penelitian ini dilakukan percobaan untuk
mengetahui pengarth variasi pH, konsentrasi HyQ.,
FeSQO,, dan waktu kontak terhadap pengurangan
konsentrasi wama dan milai COD dari larutan dyestuff
chloranil yellow.

2.1 Pencntuan pH Optimum

Chloranil yellow ditimbang seberat 30 mg
kemudian dilarutkan dengan air suling ke dalam labu
I L, konsentrasi larutan adalah 30 ppm. Landan ini
dituang ke dalam piala gelas dan pH-nya
divariasikan dari pH mula-mula 6.5 menjadi pH 2; 3;
3.5; 4; dan 5 dengan penambahan H,50, p, H;S0.
1M, dan H,S0,0.1M.

Larutan yang telah dihasilkan diambil masing-
masing §0 mL dengan menggunakan buret dan
dimasukkan ke dalam 5 piala gelas, ditambzah 10 mL
H;0; 10 ppm dan 10 mL FeSO; 10 ppm. Larutan ini
kemudian diaduk dengan stirer selama 30 menit dan
didiamkan selama 30 menit.

Absorbansi larutan diukur dengan menggunakan
spektrofotometer UV/Vis dan COD-nya diukur
dengan metode titrimetri. Dari hasil pengukuran
didapalkan pH optimum yang kemudian digunakan
pada percobaan selanjutnya.

2.2 Penentuan Konsentrasi H,O, Optimum

Ditimbang 30 mg chloranil yellow kemudian
dilarutkan dengen air suling ke dalam Jabu 1 L,
konsentrasi larutan adalah 30 ppm.
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Larutan di atas dituang ke dalam piala gelas dan
diatur pH dari pH mula-mula 6.5 menjadi pH
optimum dengan penambahan H,SO. | M, dan
H;80:0.1 M.

Diambil masing-masing 80 mL larutan di atas
menggunakan buret ke dalem 6 piala gelas, ditambah
10 mL FeSQ, 10 ppm dan 10 mL H,0; 10, 15, 20,
25, 30, dan 35 ppm. Larutan diaduk dengan stirer
selama 30 menit dan didiamkan selama 30 menit.

Diukur  absorbansi  larutan  menggunakan
spektrofotometer UV/Vis dan diukur COD dengan
metode titrimetri. Dari hasil pengukuran didapatkan
konsentrasi H,O, optimum yang digunakan pada
percobaan selanjutnya.

2.3 Penentuan Konsentrasi FeSO, Optimum

Ditimbang 30 mg chlomanil vellow kemudian
dilarutkan dengan air suling ke dalam labu 1 L,
konsentrasi larutan adalah 30 ppm. Larutan ini
ditvang ke dalam piala gelas dan diatwr pH dari pH
mula-mula 6.5 menjadi pH optimum dengan
penambahan HaSO, | M, dan HaS0,0.1 M.

Diarnbil 80 mL larutan diatas menggunakan buret
ke dalam 5 piala gelas, ditambah H:Q. dengan
konsentrasi optimum dan ditambah 10 mL FeSO,; 10,
15, 20, 25, dan 30 ppm. Larulan diaduk dengan stirer
selama 30 menit dan didiamkan selama 30 menil.

Diukur  absorbansi larutan  menggunakan
spektrofotometer UV/Vis dan diukur COD dengan
metode titrimetri. Dari hasil pengukuran didapatkan
konsentrasi FeSQ, optimum yang digunakan pada
percobaan selanjutnya.

2.4  Penentuan Waktu Kontak Optimum

Ditimbang 30 mg chloranil yellow kemudian
dilarutkan dengan air suling ke dalam labu 1 L,
konsentrasi larutan adalah 30 ppm. Larutan ini
dituang ke dalam piala gelas dan diatur pH dari pH
mula-mula 6.5 menjadi pH optimum dengan
penambahan H,80,4 1 M, dan H;S0, 0.1 M.

Diambil masing-masing 80 mL larutan di atas
menggunakan buret ke dalam 6 piala gelas, ditambah
H,0; dengan konsentrasi optimum dan ditambah
FeSQ, dengan konsentasi optimum. Larutan diaduk
dengan stirer selama variasi waktu 20, 30, 40, 50, 60,
dan 70 menit dan didiamkan selama 30 menit

Diukur  absorbansi larutan  menggunakan
spektrofotometer UV/Vis dan diukur COD dengan
metode titrimetri, dart hasil pengukuran didapatkan
waktu kontak optimum yang digunakan pada
percobaan selanjutnya.
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2.5 Degradasi Sampel pada Kondisi Oplimum

Ditimbang 30 mg chloranil yellow kemudian
dilarutkan dengan air suling ke dalam labu | L,
konsentrasi larutan adalah 30 ppm. Larutan ini
dituang ke dalam piala gelas dan diatur pH dari pH
mula-mula 6.5 menjadi pH optimum dengan
penambahan H,SO, 1 M, dan H,S0, 0.1 M.

Diambil 8¢ miL larutan di altas mengeunakan
buret ke dalam piala gelas, ditambah H;O, dengan
konsentrasi optimum dan ditambah FeSQ, dengan
konsentasi optimum. Larutan diaduk dengan stirer
selama waktu kontak optimum dan didiamkan selama
30 menit.

Divkur  absorbansi larutan  menggunakan
spektrofotometler UV/Vis dan divkur COD dengan
metode titrimetri.

2.6 Prosedur Pengukuran COD

2. 6.1 Pcreaksi

Larutan standar K;Cr0; 0,25 N dilarutkan
12,25 g K;Cr;05 yang telah dipanaskan dalam oven
130°C selama 2 jam dengan air suling dalam labu
ukur 1000 mL, kemudian ditambah air suling sampai
volumenya tepat 1000 mL.

Larutan standar Fe(NH,)»(SO.): 0,25 N dilarut-
kan 89 g Fe(NH,);(S0Q.); dengan air suling dalam
labu ukur 1000 mL, kemudian ditambah 20 mL asam
sulfat pekat, didinginkan dan diencerkan hingga
volumenya tepat 1000 mL.

Larutan H,SQ, pekat yang mengandung Ag;SO;
dilarutkan 22 g Ag,S0, dalam 4 kg H,50; pekat.
Larutan indikator ferroin dilarutkan 1,485 g 1,10
fenantrolin monohidrat dan 695 mg FeSO0,.7H,0
dalam air dan diencerkan sampai 100 mL

2.7 Cara kerja

Dimasukkan 0,1 g HegSO, ke dalam erlenmeyer
gsah, ditambah 5 mL sampel sera 2,5 mL K;Cr;O7
0,25 N. Dimasukkan secara perlahan-lahan 7,5 mL
H.50, pekal mengandung Ag>S0Oy4 (labu didinginken
pada saat pencampuran untuk mencegah hilangnya
zat-zat yang mudah menguap).

Dimasukkan batu didih dan dipasang kondensor.
Dijalankan air pendingin dan pemanas kemudian
direfluks selama 2 jam, dimatikan pemanas dan
didinginkan campuran pada suhu kamar.

Dibilas kondensor dengan memasukken 20 mL
air suling dari mulut kondensor.

Ditambah 2-3 tetes larutan indikator ferroin dan
dititrasi sisa kromat dengan larutan Fe(NH,}{(SQ;),
0,25 N. Titrasi dihentikan pada saat tefjadi peruba-
han warma dari biru ke merah coklat,

Dilakukan cara kerja di atas untuk blanko dengan
menggunakan 5 mL air suling sebagai larutan bianko.
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Pengujian normalitas larntan titran

Dimasukkan 2,5 mL larutan standar K,Cr;O;
0,25 N, kemudian dengan hati-hati ditambah 7,5 mL
H,S0, pekat, kemudian didinginkan.

Ditambah 2-3 tetes indikator feroin dan dititrasi
dengan larutan Fe(NH4);(S0.) 0,25 N seperti cara di
alas.

Perhitungan

Normalitas titran = ;

COD =fa-b}=x N 2,5le,Cr,O, O,ZSNID,ZSN

2000 (a-txH miFe(NH ,),(S0,),
mL contoh '

keterangan:

a = mL Fe(NH,),{50;), untuk blanko

b = mL Fe(NH4)2(S0,); untuk sampel

™ = Normalitas titran

Satuan COD = mg/L. Oa

I

Penurunan konsentrasi wama (%)=

absorbansi awal-absorbansi akhir
absorbansi awal

Penurunan Nilai COD(%)=  CODawal - CODakhir
CODawal

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada penelitian ini dilakukan percobaan untuk
mengetahui pengaruh variasi pH, konsentrasi H.O,,
konsentrasi FeSQ,, dan waktu kontak (erhadap
pengurangan kadar warna dan nilai COD dari larutan
chloranil yellow,

3.1 Pengaruh Variasi pH
Percobaan ini dilakukan untuk menentukan pH

optimum agar pada pH temsebut pereaksi featon

bekerja seoptimal mungkin. Contoh lanutan chloranil
yellow 30 ppm divariasikan pH-nya dari pH awal 6.5
menjadi pH 2, 3, 3.5, 4, dan 5 dengan penambahan
HS80,1 M, 0.1 M, dan 0.01 M, kemudian ditambah
10 mL H;0» 10 ppm dan 10 mL FeSQ, 10 ppm
{konsentrasi kedua pereaksi ini dibuat tetap, hanya pH
yang divariasikan). Kemudian diaduk selama 30
menit, lalu didiamkan selama 30 menit untuk
mengendapkan oksida ferri terhidrat dan senyawa hasil
oksidasi yang  kemungkinan terjadi  akibat
pembentukan dimer yang berbobot molekul besar dan
memilikd kelandan yang rendah. Kemudian diukur
penurunan kadar warna dan nilai COD dari beberapa

variasi tersebut. Hasil persentase penurunan wama dan
nilai COD dapat dilihat pada Gambar |

Penentuan Nilai Optimum pH
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Gambar I: (a) Grafik perurunan kadar warna
(B) Grafik perubahanNilai COD dengan
vaiasi pH.
Kondisi: pH bervariasi, konsenatrast
H;0; 10 ppm, konsenirasi FeSO, 10
ppm, waidu kontak 30 menit.

Dari grafik dapat dilihat bahwa pH optimum
adalah 3.5 di mana persentase penurunan kadar warna
besar dan nilai COD terkecil. Hal ini karena hidrogen
peroksida dan jon ferro lebih stabil pada pH 3.5
sehingga keduanya membangun sistem redoks yang
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lebihh baik. Pada pH 4 atau lebih besar ion ferro
menjadi tidak stabil dan mudah membentuk ion ferri
dan kompleks hidrokso ferrl. Pada pH basa hidrogen
peroksida tidak stabil dan terdekomposisi membentuk
oksigen dan air dan kehilangan kemampuan
mengoksidasi [i]. Dengan demikian pH 3.5 diambil
sebagal pH optimum dan digunakan dalam percobaan
berikutnya.

3.2 Pengaruh Variasi Konsentrasi Hidrogen
Peroksida

Pada percobaan ini dipelajari pengaruh wvariasi
konsentrasi  hidrogen peroksida terhadap hasil
pengurangan warna dan nilai COD. Percobaan yang
dilakukan sama dengan percobaan sebelumnya, hanya
dilakukan variasi konsentrasi hidrogen peroksida,

yaitu 10, 15, 20, 25, 30, dan 35 ppm dan pH optimum
" 3.5, sementara variabel lain dibuat tetap. Hasil
persentase penurunan warna dan nilai COD dapatl
dilihat pada Gambar 2.

Dari grafik di atas dapat dilihat bahwa makin
besar konsentrasi hidrogen peroksida, persentase
penurunan warna dan milai COD semakin baik. Hal
ini disebabkan karena semakin banyak terbentuk
radikal hidroksil yang dapat mengoksidasi larutan
dyestuff chloranil yellow. Pada konsenirasi hidrogen
peroksida 30 ppm, nilai penurunan wama dan COD
relatif tidak berbeda dibandingkan dengan hidrogen
peraksida 35 ppm (perbedaan 0.3%), sehingga
konsentrasi 30 ppm diambil sebagai konsenirasi
opimum dan  digunakan untuk percobaan
selanjutnya,

3.3 Pengaruh Variasi Konsentrasi Ferro Sulfat

Percobaan Ini sama dengan percobaan
sebelumnya, hanya dilakukan variasi konsentrasi
ferro sulfat, yaitu 10, 15, 20, 25, dan 30 ppm, dengan
pH optimum 3.5 dan konsentrasi hidrogen peroksida
30 ppm, sementara variabel lain dibuat tetap.Hasil
persentase penurunan wama dan nilai COD dapat
dilihat pada Gambar 3.

Pengaruh konsentrasi ferro sulfat terhadap
penurunan kadar warna dan nilai COD dapat dilihat
pada grafik di atas. Makin besar konsentrasi ferro
sulfat, maka penurunan kadar wama dan nilai COD
semakin baik. Hal ini disebabkan tidak hanya oleh
sempurnanya reaksi redoks, tetapi juga karena
terbentuknya koagulasi oleh kompleks hidrokso ferri.
Pada konsentrasi ferro sulfat 25 ppm memberikan
penurenan kadar wama dan nilai COD yang relatif
sama (perbedaan 0.4%) dengan konsentrasi ferro
sulfat 30 ppm, schingga konsentrasi 25 ppm ini
dipilih sebagai konsentrasi ferro sulfat optimum dan
digunakan untuk percobaan selanjuinya,
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Nitai COD {ppm Oy}
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; Penentuan Nilai Optimum l
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Gambar 2: (a). Grafik penurunan kadar wama,
(b). Grafik perubahan nilai COD dengan
kons. H. 20,
Kondisi: pH 3,5 , konsentrasi H,0,
bervariasi, konsentrasi FeSO,; 10 ppm,
waktu kontak 30 menit,

3.4 Pengaruh Variasi Waktu Konilak

Variasi waktu kontak yang digunakan adalah 20,
30, 40, 50, 60, dan 70 menit, pH optimum 3.5,
konsentrasi hidrogen peroksida optimum adalah 30
ppm, dan konsentrasi ferro sulfat optimum adalah 25
ppm. Hasil Persentase penurunan warna dan nilai
COD dapat dilihat pada Gambar 4 .

Dari grafik di atas dapat dilikat bahwa makin
lama waktu kontak, persentase penurunan kadar
wama dan nilai COD makin baik. Waktu kontak
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60 menit dipilih sebagai waktu optimum, karena
persentase penurunan kadar warna 60 menit refatif
sama dengan 70 menit (perbedaan 0.3%).

Setelah dilakukan beberapa percobaan untuk
melihat pengaruh variasi pH, konsenirasi hidrogen
peroksida, konsentrasi ferro sulfat optimum, dan
waktu kontak, maka didapat kondisi optimum sebagai
berikut; pH 3.5, konsentrasi hidrogen peroksida
optimum adalah 30 ppm, konsentrasi ferro sulfat
optimum adalah 25 ppm, dan wakiu kontak 60 menil.

Penentuan Nilai Optimum i
Ferre sulfat

Prnurunin Kadar Wama (%)

|

|

| a 1] a0 0 -}
‘ Konwsantrawl Farro swifan (ppm |}

(a)

| Panentuan Nifai Optimum Farro !
: sulfat

Nilat COD (ppm O}

a 10 a0 k-] an
Konsenirasl Ferro swifel (ppm}

(b)

Gambar 3: (a} Grafikpenurunan kadar warna,
(b). Perubahan nilai COD dng kons.
FeSi O;
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Gambar 4:

waktu kootak [meanit)

(b)

(a). Grafik penurunan kadar warna,

(b). Grafik perubahan nilai COD
dengan variasi waktu kortak

Kondisi: pH 3,5, konsentrasi H.0; 30
ppm,konsentrasi FeSO; 25 ppm, wokiu
kontak bervariasi.

4 KESIMPULAN

Berdasarkan hasil percobaan dapat disimpuikan:

1. Sampel

chloranil yellow 30 ppm dapat

didegradasi menggunakan metode fenton di mana
perseniase penurunan kadar warna pada kondisi
oplimum adalah 66.45% dan persentase
penurunan nilat COD adalah 83.33%.
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2. Penurunan kedar wama dan nilai COD
dipengaruhi oleh pH, konsentrasi hidrogen
peroksida, konsentrasi ferro sulfat, dan waktu
kontak optimum. Nilai optimum yang diberikan
oleh sampel chloranil yellow 30 ppm adalah: pH
3.5, konsentrasi hidrogen peroksida 30 ppm,
konsentrasi ferro sulfal 25 ppm, dan waktu
kontak 60 menit.
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