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BAB III 

METODE PENELITIAN 

 

3.1 Disain Penelitian 

Garis besar penelitian ini adalah pengujian potensi senyawa azo yang 

diekstrak dari limbah pabrik tekstil sebagai inihibitor korosi dalam media yang 

sesuai dengan kondisi pickling, yaitu campuran larutan asam klorida, asam sitrat, 

dan natrium dihidrogen fosfat. Agar penelitian lebih terarah dan mencapai tujuan 

yang telah ditetapkan, maka penelitian dibagi dalam beberapa tahapan, yaitu: 

1. Ekstraksi senyawa azo yang terkandung pada limbah cair proses dyeing 

industri tekstil.  

2. Analisis FTIR senyawa azo yang mencakup : 

a. Karakterisasi senyawa azo hasil  ekstraksi 

b. Karakterisasi senyawa azo pembanding 

3. Persiapan sampel uji korosi yang mencakup : 

a. Preparasi material elektoda kerja 

b. Pembuatan larutan uji dan larutan induk  

4. Pelaksanaan pengujian laju korosi dengan metoda EIS dan Tafel yang 

mencakup : 

a. Variasi konsentrasi inhibitor 

b. Variasi temperatur medium uji korosi 

6.  Analisis dan interpretasi data 

Semua  tahapan tersebut selanjutnya disajikan dalam bentuk diagram alir seperti 

pada Gambar 3.1. 
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Gambar 3.1. Bagan Alir Disain Penelitian 

 

3.2. Alat dan Bahan 

3.2.1  Alat 

 Peralalatan yang digunakan dalam penelitian ini adalah gelar ukur 100 ml, 

gelas kimia 400 ml, corong Buchner, Erlenmeyer berpenghisap, mesin penghisap, 

corong pisah, gelas ukur 100 ml, dan gelas kimia 400 ml, evaporator  tipe Buchi 

oilbath B-48, termometer, kaca arloji, spatula, desikator, dan neraca analitik, set 

alat spektrofotometer FTIR tipe SHIMADZU, FTIR-8400 dan Potensiostat 

produksi Radiometer® (Tacussel-Radiometer, Voltalab PGZ 301).  
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3.2.2. Bahan 

 Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah limbah dan 

sampel bubuk zat warna industri tekstil PT. Indonesia Synthetic Textile Mills 

Tangerang, kloroform pro analysa produksi Merck, aquades, kertas saring, kertas 

indikator pH, asam klorida pro analysa produksi Merck, asam sitrat produksi 

Merck, dan natrium dihidrogen fosfat produksi Merck. 

 

3.3.  Ekstraksi Zat Warna Azo dari Limbah Industri Tekstil 

Proses ekstraksi diawali dengan preparasi sampel melalui pengambilan 

limbah zat warna dari proses dyeng industri tekstil PT. Indonesia Synthetic Textile 

Mills Tangerang. Pengambilan limbah dari proses dyeing dianggap cukup 

representatif karena tahap ini paling banyak menggunakan zat warna dispersi 

golongan azo. Limbah yang diperoleh dari proses dyeing selanjutnya ditampung 

dan didiamkan selama beberapa hari untuk menstabilkan suhu dan mengendapkan 

padatan pengotor dan garam yang tidak terlarut. Limbah yang telah terpisah 

dengan padatan selanjutnya didekantasi dan dilanjutkan dengan penyaringan 

untuk memisahkan padatan garam dan pengotor lainnya yang tidak mengendap.  

 

Gambar 3.2. Limbah Zat Warna Tekstil 
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Ekstraksi limbah zat warna diawali dengan penyaringan dan diteruskan 

dengan ekstraksi menggunakan corong pisah. Proses ektraksi dilakukan sebanyak 

3 kali menggunakam pelarut kloroform dengan perbandingan volum 1:1. Adapun 

pH campuran selama proses ekstraksi tetap dijaga dalam kisaran pH 2-3 melalui 

penambahan asam klorida pekat. Dalam tiap tahapan ekstraksi, campuran dikocok 

dan didiamkan hingga selama 24 jam untuk mengoptimalkan proses pemisahan.  

Fasa atas dalam labu corong pisah ditampung dan dilanjutkan dengan 

proses evaporasi. Suhu selama proses evaporasi dijaga konstan, yaitu dalam 

kisaran 50-55 °C. Padatan yang diperoleh dari hasil evaporasi dikeringkan dengan 

desikator selama beberapa hari dan selanjutnya ditimbang.  

 

3.4.  Karakterisasi Zat Warna Azo 

Proses karakterisasi dilakukan terhadap sampel hasil ekstraksi dan zat 

bubuk zat warna azo pembanding yang diperoleh langsung industri tekstil tempat 

limbah zat warna diperoleh. Proses analisis menggunakan alat FTIR  tipe 

SHIMADZU, FTIR-8400 yang terdapat di Laboratorium Instrumen Jurusan 

Pendidikan Kimia FPMIPA UPI. 

 

3.5. Persiapan Sampel Uji Korosi 

3.5.1. Preparasi Material Elektroda Kerja 

Spesimen uji (elektroda kerja) dibuat dari baja karbon SA 516 6r 70B yang 

digunakan PT. TEHA, Bandung. Elektroda ini dibuat dengan cara memotong 

sampel baja karbon, dibubut sampai diameter 1,5 cm, disolder pada kawat 

tembaga, dan kemudian direkatkan dengan resin epoksi. Sebelum dipakai untuk 
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pengukuran, permukaan baja dihaluskan dengan kertas ampelas silikon karbida 

(grade 600-1200) sambil dibilas dengan air bidestilat dan aseton hingga 

mengkilap  dan dikeringkan pada temperatur kamar. 

       
 

 

Gambar 3.3 (a) Baja karbon SA 516 6r 70B (b) Elektroda Kerja 

 

 

3.5.2.  Pembuatan Larutan Uji dan Larutan Induk 

 Larutan uji yang digunakan untuk pengujian laju korosi merupakan 

campuran HCl pekat 75 ml, asam sitrat 20 gram, dan NaH2PO4 5 gram yang 

dilarutkan dengan aquades hingga volum 1 liter. Sementara itu, larutan induk 

dibuat dalam konsentrasi 10.000 ppm dengan melarutkan padatan zat warna azo 

hasil ekstraksi sebanyak 0,25 gram dengan pelarut aquades dalam labu ukur 25 

mL. 

       

 

Gambar 3.4 (a) Larutan Uji 10000 ppm  (b) Medium Uji 
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3.6. Pengukuran Laju Korosi 

3.6.1. Open Circuit Potential (OCP) 

 Sebelum dilakukan pengukuran, sel elektrokimia dibiarkan beberapa menit 

agar antaraksi antarmuka baja karbon dengan larutan mencapai keadaaan mantap 

(steady state). Tercapainya keadaan ini ditunjukkan oleh nilai Open Circuit 

Potential (OCP) yang menyatakan hubungan potensial sel sebagai fungsi waktu. 

Pengukuran dengan metoda EIS maupun dengan metoda polarisasi 

potensiodinamik dapat dilakukan jika nilai OCP sudah menunjukkan harga 

konstan, yaitu dengan selisih < 0,1 mV/menit. 

 

3.6.2. Uji Impedansi dengan Metode EIS 

 Pengukuran laju korosi dengan metode EIS dilakukan pada suhu 35
o
C, 

45
o
C, dan 55

o
C dengan variasi konsentrasi pada masing-masing suhu, yaitu 40- 

200 ppm dengan rentang 40 satuan dan dilakukan secara kontinu. Sebelumnya, 

alat Potensiostat di-setting terlebih dahulu diantaranya nilai potensial DC yang 

diterapkan ‘free’, sinyal potensial AC yang diterapkan sebesar 10 mV, rentang 

frekuensi yang diaplikasikan mulai dari 10 kHz hingga 50 mHz, waktu OCP 4 

menit, elektroda kerja 1,1304 cm, dan elektroda pembanding 1,1304 cm. Setelah 

tercapai keadaan mantap (steady state) dilakukan pengukuran dengan EIS dan 

diolah dengan program Voltamaster 4. 

Setelah dilakukan setting dan keadaan mantap telah tercapai, maka 

pengukuran dengan metode EIS dapat dilakukan. Pengukuran larutan blanko pada 

masing suhu dilakukan terlebih dahulu kemudian dilanjutkan penambahan 
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inhibitor secara kontinu mulai dari konsentrasi 40 ppm hingga konsentrasi 

inhibitor dalam larutan uji sebanyak 200 ppm.  

 

3.6.3. Uji Polarisasi dengan Metoda Tafel 

 Penentuan laju korosi dengan menggunakan metode Tafel dilakukan 

dengan variasi temperatur. Pada pengukuran ini potensial DC yang diterapkan 

sebesar ± 75 mV relatif terhadap nilai potensial korosi. Kurva polarisasi 

potensiodinamik dipindai dengan laju sapuan konstan pada 0,5 mV.s
-1

 dan laju 

pemindaian sebesar 50 mV.s
-1

. Besaran-besaran listrik yang berhubungan dengan 

proses korosi dan inhibisi dapat ditentukan dengan ekstrapolasi kurva dengan 

metode Tafel.  

Variasi temperatur yang digunakan seperti pada metode EIS, yaitu 35
o
C, 

45 °C dan 55 
o
C. Untuk memperoleh data tentang kinerja inhibisi dari zat warna 

azo yang bersangkutan, maka ditambahkan masing-masing konsentrasi larutan 

induk dimulai dari blanko hingga konsentrasi 200 ppm. 

  

  


