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BAB III 

METODE PENELITIAN 

3.1 Desain Penelitian 

Penelitian ini bertujuan untuk mempelajari potensi tanaman rempah 

andaliman sebagai inhibitor korosi baja pada kondisi yang sesuai dengan pipa 

sumur minyak bumi., yaitu pada media larutan campuran NaCl 1% dengan buffer 

asetat pH 4 jenuh CO2. Secara umum, penelitian ini dilakukan melalui tiga tahap. 

Tahap pertama adalah ekstraksi andaliman dengan metode refluks dan maserasi 

menggunakan pelarut air dan etanol. Tahap kedua adalah karakterisasi senyawa 

hasil ekstrak andaliman dengan menggunakan FTIR dan KLT.  Serta tahap ketiga 

yaitu pengukuran laju korosi dan efisiensi inhibisi ekstrak andaliman pada logam 

baja karbon dalam media larutan campuran NaCl 1% dengan buffer asetat pH 4 

jenuh CO2 dengan menggunakan metoda EIS (Electrochemical Impedance 

Spectroscopy) dan Tafel. 

 Prosedur penelitian yang dilakukan adalah sebagai berikut : 

1. Preparasi alat dan bahan 

2. Ekstraksi andaliman  

3. Karakterisasi senyawa ekstrak andaliman 

4. Preparasi sampel uji korosi 

5. Pengukuran laju korosi dan efisiensi inhibisi ekstrak andaliman dengan 

metode EIS dan Tafel, meliputi :  - Variasi konsentrasi inhibitor 

- Variasi temperatur larutan uji 

6.  Analisis data. 
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Secara skematik, langkah-langkah yang dilakukan dalam penelitian ini 

ditunjukkan pada gambar berikut : 

 

                                 Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian 

3.2 Alat dan Bahan 

3.2.1 Alat 

Peralatan yang digunakan untuk memperoleh ekstrak andaliman 

(Zanthoxylum acanthopodium DC ) dengan metode refluks dan maserasi 

menggunakan pelarut air dan etanol adalah grinder atau blender, set alat refluks, 

batu didih, hot plate, gelas kimia 1 L, gelas kimia 250 mL, gelas ukur 50 mL, 

gelas ukur 10 mL, labu erlenmeyer berpenghisap 250 mL, corong Buchner, 

evaporator Oilbath B-485 Buchi, botol vial, neraca analitik, kaca arloji, spatula, 

batang pengaduk, kertas saring. 

Peralatan yang digunakan untuk karakterisasi gugus fungsi yang terdapat 

pada ekstrak andaliman adalah set alat spektrofotometer FTIR (Shimadzu, FTIR-

8400) yang terdapat di Laboratorium Kimia Fisik dan Analitik FPMIPA UPI, 
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lempeng aluminium serta chamber KLT untuk uji KLT, serta tabung reaksi dan 

pipet tetes untuk skrining fitokimia. 

Sedangkan peralatan yang digunakan untuk pengujian laju korosi dan 

efisiensi inhibisi ekstrak andaliman adalah Potensiostat produksi Radiometer® 

(Tacussel-Radiometer, Voltalab PGZ 301) yang terdapat di Laboratorium Korosi 

Program Studi Kimia FMIPA ITB.  

3.2.2 Bahan 

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah biji andaliman 

(Zanthoxylum acanthopodium DC ) yang diperoleh dari daerah Toba, Sumatera 

Utara, etanol teknis 96% produksi Bratachem, aquades, kloroform, pereaksi 

Mayer, CH3COOH glacial, H2SO4 pekat, HCl encer, FeCl3 5%, serbuk Mg, 

NaCl p.a produksi Merck, CH3COOH teknis produksi Bratachem, Natrium asetat 

p.a produksi Merck, pH indikator universal. 

3.3 Ekstraksi Andaliman (Zanthoxylum acanthopodium DC) 

Biji andaliman dicuci bersih dengan air, lalu dikeringkan dengan cara 

dijemur di udara terbuka (luar ruangan). Andaliman kering dihaluskan dengan 

blender  sehingga menjadi serbuk halus. 

Ekstraksi biji andaliman dalam penelitian ini dilakukan dengan dua 

metode yaitu refluks dan maserasi menggunakan pelarut air dan etanol untuk 

setiap metode. Hal ini bertujuan untuk mengetahui metode dan pelarut mana yang 

lebih bagus dalam mengekstrak senyawa organik dalam andaliman. 

3.3.1 Metode Refluks Menggunakan Pelarut Etanol dan Air 

Serbuk andaliman sebanyak 25 gram dimasukkan ke dalam labu dasar 

bulat 250 mL, kemudian ditambahkan etanol sampai volume 250 mL. Labu dasar 

bulat kemudian diset dengan set alat refluks dan andaliman direfluks selama enam 

jam. Selanjutnya andaliman dengan jumlah yang sama seperti di atas, 

menggunakan pelarut air juga direfluks selama enam jam. Hasil refluks disaring 

sehingga diperoleh ekstrak andaliman. Ekstrak andaliman hasil refluks kemudian 
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dievaporasi untuk menghilangkan pelarutnya selama satu jam sehingga diperoleh 

ekstrak etanol andaliman pekat dan ekstrak air andaliman pekat hasil refluks. 

3.3.2 Metode Maserasi Menggunakan Pelarut Etanol 

Ekstraksi dengan metode maserasi hanya menggunakan pelarut etanol 

karena maserasi hanya dapat dilakukan dengan pelarut organik, dan bukan air. 

Serbuk andaliman sebanyak 60 gram dimasukkan ke dalam gelas kimia 1L, 

kemudian ditambahkan 800 mL etanol. Andaliman dimaserasi selama 24 jam. 

Setelah 24 jam hasil maserasi disaring sehingga diperoleh ekstrak etanol 

andaliman. Ekstrak etanol andaliman hasil maserasi selanjutnya dievaporasi untuk 

menghilangkan pelarutnya selama satu jam sehingga diperoleh ekstrak etanol 

andaliman pekat hasil maserasi. 

3.4 Karakterisasi dan Skrining Fitokimia 

Pada tahap ini ekstrak andaliman produk dari setiap metode dikarakterisasi 

dengan teknik spektrofotometri Inframerah (FTIR) dan analisis kromatografi lapis 

tipis (KLT). Metode FTIR dilakukan untuk mengetahui gugus fungsi yang 

menyusun senyawa yang terkandung dalam andaliman dengan menggunakan 

instrument FTIR (Shimadzu, FTIR-8400) di Laboratorium Kimia Fisik dan 

Analitik ITB. Sedangkan analisis KLT dilakukan untuk membandingkan 

banyaknya komponen yang terekstrak dengan metode refluks dan maserasi 

menggunakan pelarut etanol dan air.  

Selanjutnya dilakukan skrining fitokimia yang bertujuan untuk mengetahui 

atau mengidentifikasi adanya senyawa metabolit sekunder dalam andaliman 

seperti alkaloid, terpenoid, flavonoid, saponin, tannin, dan steroid. Ditinjau dari 

strukturnya, senyawa-senyawa organik tersebut mengandung gugus nitrogen, 

oksigen, sulfur dan/atau ikatan rangkap yang dapat teradsorpsi pada permukaan 

logam untuk menghambat laju korosi. 
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3.5 Preparasi Sampel Uji Korosi 

3.5.1 Preparasi Material Logam 

Logam baja sebagai elektroda kerja yang digunakan untuk uji korosi 

dibuat dari baja karbon API 5L X65 yang merupakan sampel dari PT.Total 

Indonesia. Elektroda kerja dibuat dengan memotong baja karbon, dibubut dengan 

diameter yang sesuai dengan set alat (1,5 cm), kemudian direkatkan dengan resin 

epoksi. Sebelum digunakan untuk pengujian, permukaan baja dihaluskan dengan 

kertas amplas silikon karbida (600-1200), dibilas dengan air bidestilat untuk 

menghilangkan lemak yang masih menempel, lalu dikeringkan pada suhu kamar. 

3.5.2 Pembuatan Larutan Uji dan Larutan Induk 

Larutan uji yang digunakan sebagai media pengujian laju korosi yaitu 

buffer asetat pH 4 dengan penambahan larutan NaCl 1%. Larutan uji dibuat 

dengan melarutkan 13.6008 gram Natrium asetat dengan satu liter CH3COOH 

0,085M dan penambahan 10 gram NaCl dalam satu liter larutan.  

Untuk pembuatan larutan induk 10.000 ppm, sebanyak satu gram pasta 

andaliman dilarutkan dengan 100 mL larutan uji.  

3.6 Pengukuran Laju Korosi dan Efisiensi Inhibisi  

3.6.1 Open Circuit Potensial (OCP) 

Tahap ini dilakukan sebelum pengukuran dengan metode EIS dan Tafel. 

Sel elektrokimia dibiarkan selama beberapa lama  untuk mengetahui kestabilan 

antaraksi permukaan elektroda dan larutan uji. Elektroda dibiarkan hingga 

mencapai keadaan stabil atau steady state dalam larutan uji, Keadaan ini 

ditunjukkan oleh nilai potensial ≤ 0,1 mV/menit. Potensial ini dinyatakan sebagai 

potensial keadaan mantap (Wahyuningsih,A. et al., 2010:2). Dalam penelitian ini, 

OCP dilakukan selama empat menit. 

3.6.2 Pengukuran Impedansi dengan Metode EIS 

Pengujian dengan metode EIS dilakukan pada temperatur 25
o
C, 35

o
C, 

45
o
C, dan 55

o
C dengan variasi konsentrasi dari blanko, 20 ppm, 40 ppm, 60 ppm, 

80 ppm, 100 ppm, 150 ppm, 200 ppm dan 250 ppm. Pengukuran laju korosi 
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dengan metode ini dilakukan secara kontinu. Sebelum dilakukan pengukuran, alat 

Potensiostat disetting terlebih dahulu, nilai potensial DC yang diterapkan ‘free’, 

nilai frekuensi mulai dari 10kHz hingga 100mHz, waktu OCP 4 menit, area 

elektroda kerja 1,1304 cm
2
. Setelah tercapai keadaan mantap (steady state) 

dilakukan pengukuran EIS dan diolah dengan program Voltamaster. 

Pengukuran larutan blanko dilakukan terlebih dahulu, dilanjutkan dengan 

pengukuran larutan dengan konsentrasi inhibitor 20 ppm hingga 250 ppm secara 

kontinyu dalam media uji 100 ppm. Variasi konsentrasi pada metode EIS 

digunakan untuk mengetahui konsentrasi optimum inhibitor dalam sistem korosi 

pada setiap suhu. 

3.6.3 Pengukuran Polarisasi dengan Metode Tafel 

Pada pengukuran polarisasi dengan metode Tafel diterapkan potensial DC 

sebesar -75 mV hingga 75 mV dengan laju sapuan (scanning rate) pemindain 

kurva polarisasi konstan pada 5 mV.s
-1

. Pengukuran dilakukan pada temperatur 

25
o
C, 35

o
C, 45

o
C, dan 55

o
C tanpa penambahan inhibitor dan dengan penambahan 

inhibitor. Berbeda dengan pengukuran dengan metode EIS, pengukuran dengan 

metode Tafel dilakukan secara diskontinu. Sel diset untuk tiap satu pengukuran, 

dan harus dibersihan serta diset ulang untuk pengukuran selanjutnya. 


