I11. METODOLOGI PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat Peneletian

Penelitian ini telah dilakukan pada bulan Oktober 2011 — Maret 2012 di
Laboratorium Kimia Anorganik dan Laboratorium Biokimia Fakultas Matematika
dan llmu Pengetahuan Alam Universitas Lampung. Analisis morfologi dengan
Scanning Electron Mycroscopy (SEM) (Jeol JSM-6360Ia) dilakukan di
Laboratorium Pusat Survei Geologi (PPPGL) Bandung dan analisis menggunakan
instrument Particle Size Analyzer (PSA) (Coulter LS 1000) dilakukan di

Laboratorium Pusat Penelitian Kimia (LIPI) Serpong.

B. Alatdan Bahan

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini, yaitu alat-alat gelas yang sering
digunakan di laboratorium, water bath, botol-botol plastik, indikator pH universal,
pengaduk magnet, oven, neraca analitik merek Airshwoth AA-160, SEM (Jeol

JSM-6360Ia), dan PSA (Coulter LS 1000).

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu CaCl, anhidrat dari
chemical products, Na>SO4 dari chemical products, akuades, kertas saring,

senyawa ekstrak daun belimbing wuluh, dan NALCO 72990.
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C. Prosedur Penelitian

1. Pembuatan ekstrak daun belimbing wuluh

Ekstrak daun belimbing wuluh dibuat dengan cara menghaluskan daun
belimbing wuluh yang sudah dikeringkan menggunakan oven. Sebanyak
100 gram serbuk daun belimbing wuluh yang sudah diayak dilarutkan
dalam 1 liter akuades sambil dipanaskan pada suhu 90°C. Larutan tersebut
diaduk menggunakan pengaduk magnet selama 2-3 jam. Setelah diaduk,
filtrat disaring dengan menggunakan kertas saring dan divacum. Sehingga,

diperoleh ekstrak daun belimbing wuluh dengan konsentrasi 100.000 ppm.

2. Preparasi bibit kristal

Bibit kristal dibuat dengan mencampurkan larutan CaCl, anhidrat 1M dan
larutan Na2SO4 1M masing-masing dalam 50 mL akuades. Campuran
diaduk hingga mengendap sempurna. Kemudian endapan dipisahkan
melalui proses penyaringan menggunakan kertas saring. Endapan yang
diperoleh dicuci dengan akuades untuk menghilangkan sisa-sisa cairan
induk dan kotoran, kemudian dikeringkan dengan oven pada suhu 80 °C.
Prosedur ini diulang beberapa kali sampai diperoleh jumlah bibit kristal
sebanyak 50 gram dan cukup untuk melakukan prosedur berikutnya.
Selanjutnya kristal ini akan digunakan sebagai bibit kristal yang diamati

pertumbuhannya (Suharso dkk., 2007).
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3. Pengujian ekstrak daun belimbing wuluh dan NALCO 72990 sebagai
inhibitor dalam pengendapan kristal CaSO4 dengan metode seeded
dan unseeded experiment
Tahapan untuk menguji ekstrak daun belimbing wuluh dan NALCO 72990
sebagai inhibitor dalam pengendapan kristal CaSO4 dengan metode seeded
dan unseeded experiment dilakukan dengan rangkaian percobaan sebagai
berikut:

a. Penentuan laju pertumbuhan CaSO4 pada beberapa variasi
konsentrasi larutan pertumbuhan dengan metode seeded experiment

1. Tanpa penambahan inhibitor kerak
Larutan pertumbuhan dibuat dari larutan 0,15 M CaCl; dan larutan 0,15 M
Na>SO4 masing-masing dalam 200 mL akuades dan kemudian diletakan
dalam waterbath pada suhu 90 °C selama 10-15 menit. Kemudian, kedua
larutan tersebut dicampurkan dan diukur pH-nya. Setelah kedua larutan
tersebut dicampurkan, larutan dibagi ke dalam 8 botol plastik di mana
setiap botol berisi 50 mL larutan pertumbuhan dan masing-masing botol
ditambahkan bibit kristal sebanyak 200 mg. Larutan tersebut kemudian
diletakan ke dalam waterbath pada suhu 90°C. Pengamatan dilakukan
selama satu jam, dan setiap lima menit satu botol diambil untuk ditimbang
berat kristal yang terbentuk dengan cara menyaring larutan dalam botol
tersebut menggunakan kertas saring, dicuci dengan akuades, dan

dikeringkan menggunakan oven pada suhu 80 °C.
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Percobaan ini diulang dengan variasi konsentrasi larutan CaCl, dan
Na,SO4 sebesar 0,2 dan 0,25 M. Endapan yang terbentuk ditimbang,
kemudian dilakukan analisis menggunakan instrumen SEM, dan distribusi

ukuran partikel dalam endapannya menggunakan PSA.

Dengan penambahan inhibitor kerak

Larutan pertumbuhan dibuat dari larutan 0,15 M CaCl. dan larutan 0,15 M
Na2SO4 dalam inhibitor ekstrak daun belimbing wuluh dengan konsentrasi
50 ppm pada masing-masing larutan hingga mencapai volume 200 mL,
diletakan dalam waterbath pada suhu 90 °C selama 10-15 menit.
Kemudian, kedua larutan tersebut dicampurkan dan diukur pH-nya.
Setelah kedua larutan tersebut dicampurkan, larutan dibagi ke dalam 8
botol plastik di mana setiap botol berisi 50 mL larutan pertumbuhan dan
masing-masing botol ditambahkan bibit kristal sebanyak 200 mg. Larutan
tersebut kemudian diletakan ke dalam waterbath pada suhu 90°C.
Pengamatan dilakukan selama satu jam, dan setiap lima menit satu botol
diambil untuk ditimbang berat kristal yang terbentuk dengan cara
menyaring larutan dalam botol tersebut menggunakan kertas saring, dicuci

dengan akuades, dan dikeringkan menggunakan oven pada suhu 80 °C.

Percobaan ini diulang dengan variasi konsentrasi larutan CaCl. dan
Na>S0s sebesar 0,2 dan 0,25 M dan variasi konsentrasi inhibitor sebesar
150 dan 250 ppm. Kemudian percobaan diulang dengan mengganti

inhibitor ekstrak daun belimbing wuluh dengan NALCO 72990. Endapan



30

yang terbentuk ditimbang, kemudian dipilih yang paling efektif untuk
dianalisis menggunakan SEM, dan distribusi ukuran partikel dalam

endapannya menggunakan PSA.

Penentuan laju pertumbuhan CaSO4 pada beberapa variasi
konse_ntrasi larutan pertumbuhan dengan metode unseeded
experiment
. Tanpa penambahan inhibitor kerak
Larutan pertumbuhan dibuat dari larutan 0,15 M CaCl; dan larutan 0,15 M
Na>SO4 masing-masing dalam 200 mL akuades dan kemudian diletakan
dalam waterbath pada suhu 90 °C selama 10-15 menit. Kemudian, kedua
larutan tersebut dicampurkan dan diukur pH-nya. Setelah kedua larutan
tersebut dicampurkan, larutan dibagi ke dalam 8 botol plastik di mana
setiap botol berisi 50 mL larutan pertumbuhan. Larutan tersebut kemudian
diletakan ke dalam waterbath pada suhu 90°C. Pengamatan dilakukan
selama satu jam, dan setiap lima menit satu botol diambil untuk ditimbang
berat kristal yang terbentuk dengan cara menyaring larutan dalam botol
tersebut menggunakan kertas saring, dicuci dengan akuades, dan

dikeringkan menggunakan oven pada suhu 80 °C.

Percobaan ini diulang dengan variasi konsentrasi larutan CaCl dan
Na>SO4 sebesar 0,2 dan 0,25 M. Endapan yang terbentuk ditimbang,
kemudian dilakukan analisis menggunakan instrumen SEM, dan distribusi

ukuran partikel dalam endapannya menggunakan PSA.
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2. Dengan penambahan inhibitor kerak

Larutan pertumbuhan dibuat dari larutan 0,15 M CaCl; dan larutan 0,15 M
Na>SO4 dalam inhibitor ekstrak daun belimbing wuluh dengan konsentrasi
50 ppm pada masing-masing larutan hingga mencapai volume 200 mL,
diletakan dalam waterbath pada suhu 90 °C selama 10-15 menit.
Kemudian, kedua larutan tersebut dicampurkan dan diukur pH-nya.
Setelah kedua larutan tersebut dicampurkan, larutan dibagi ke dalam 8
botol plastik di mana setiap botol berisi 50 mL larutan pertumbuhan.
Larutan tersebut kemudian diletakan ke dalam waterbath pada suhu 90°C.
Pengamatan dilakukan selama satu jam, dan setiap lima menit satu botol
diambil untuk ditimbang berat kristal yang terbentuk dengan cara
menyaring larutan dalam botol tersebut menggunakan kertas saring, dicuci

dengan akuades, dan dikeringkan menggunakan oven pada suhu 80 °C.

Percobaan ini diulang dengan variasi konsentrasi larutan CaCl, dan
Na2SO4 sebesar 0,2 dan 0,25 M dan variasi konsentrasi inhibitor sebesar
150 dan 250 ppm. Kemudian percobaan diulang dengan mengganti
inhibitor ekstrak daun belimbing wuluh dengan NALCO 72990. Endapan
yang terbentuk ditimbang, kemudian dipilih yang paling efektif untuk
dianalisis menggunakan SEM, dan distribusi ukuran partikel dalam

endapannya menggunakan PSA.
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4. Analisa data

Data yang diperoleh berupa jumlah endapan terhadap waktu dengan
variasi konsentrasi larutan pertumbuhan dan variasi konsentrasi inhibitor,
masing-masing akan diplot sebagai jumlah endapan terhadap waktu.
Morfologi kerak CaSO4 sebelum atau sesudah penambahan inhibitor
dianalisis menggunakan SEM. Perubahan ukuran partikel dari kelimpahan
CaS04 pada masing-masing endapan dari setiap percobaan yang

dilakukan juga dianalisis dengan PSA.
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