BAB 111
METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Lokasi Penelitian

Penelitian ini dibagi menjadi empat tahapan yaitu: preparasi sampel,
rangkaian alat sel elektrolisis, proses elektrolisis, dan analisis sampel
menggunakan instrumen AAS dan analisis massa dari katoda setelah
elektrolisis.

Penelitian dilaksanakan di Laboratorium Riset Kimia Material dan
Kimia Hayati Universitas Pendidikan Indonesia dan pengujian AAS
dilakukan di Laboratorium Kimia Analititk Institut Teknologi Bandung.
Penelitian ini dilakukan selama lima bulan terhitung sejak bulan Februari
2018 hingga bulan Juni 2018.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah botol vial, pipet
tetes, gelas kimia, gelas ukur, elektroda stainless, kabel, sumber daya
(power supply), neraca analitik, kaca arloji, spatula, batang pengaduk,
triplex untuk penyangga elektroda, dan instrumen analisis AAS untuk
penentuan konsentrasi perak pada sampel limbah larutan fixer.

3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah limbah larutan
fixer, aquades, etanol, ampelas. Sampel limbah larutan fixer yang telah
didiamkan selama setahun pada salah satu Laboratorium Klinis di
Bandung.
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3.3 Tahapan Penelitian

Penelitian ini dilakukan melalui empat tahapan yaitu: preparasi
sampel, rangkaian alat sel elektrolisis, proses elektrolisis dan analisis
sampel menggunakan instrumen AAS dan analisis massa dari katoda
setelah elektrolisis. Adapun alur pada penelitian ini ditunjukan pada
Gambar 3.1 sebagai berikut:
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Gambar 3.1 Alur Penelitian Optimasi Recovery Perak dari Limbah
Larutan Fixer dengan Metode Elektrolisis

Eka Widayanti, 2018

OPTIMASI METODE ELEKTROLISIS PADA RECOVERY PERAK DARI LIMBAH
LARUTAN FIXER

Universitas Pendidikan Indonesia | repository.upi.edu | perpustakaan.upi.edu



18

3.3.1 Preparasi sampel

Limbah larutan fixer yang berasal dari salah satu Laboratorium Klinis
diBandung disiapkan terlebih dahulu. Limbah larutan fixer yang
digunakan sebanyak 50ml untuk sekali proses elektrolisis. Aquades yang
berasal dari Laboratorium Riset Kimia Material dan Kimia Hayati
Universitas Pendidikan Indonesia ditambahkan pada limbah larutan fixer
dengan volume yang sama yaitu 50ml. Keduanya dicampurkan dalam
gelas kimia. Campuran yang telah ada dalam gelas kimia diaduk
menggunakan batang pengaduk hingga merata.

3.3.2 Rangkaian alat sel elektrolisis

Alat-alat yang akan digunakan dalam elektrolisis disiapkan terlebih
dahulu diantaranya yaitu elektroda stainless (katoda dan anoda) dengan
ukuran 5,6 x 1,1cm, power supply, kabel dan penjepit buaya, triplex untuk
penyangga elektroda. Kedua elektroda stainless yang akan digunakan
dibersihkan terlebih dahulu, jika sudah dibersihkan di rendam dalam gelas
kimia yang berisi etanol secukupnya. Elektroda dikeringkan diatas kertas
atau tissu hingga kering, apabila sudah kering katoda yang akan
digunakan dalam elektrolisis ditimbang massanya menggunakan neraca
analitik.

Katoda dihubungkan kekutub negatif dari arus listrik, sedangkan
anoda dihibungkan pada kutub positif sumber arus listrik. Katoda
bertindak sebagai elektroda yang akan dilapisi logam perak. Katoda dan
anoda dililitkan pada kabel yang akan digunakan dalam elektrolisis,
kemudian kabel tersebut dimasukan kedalam penyangga yaitu triplex agar
saat proses elektrolisis elektrodanya tetap tegak tidak berubah arah. Jarak
elektroda, waktu elektrolisis dan tegangan listrik di setting sesuai variasi
yang akan digunakan.

3.3.3 Proses elektrolisis

Elektrolisis digunakan sebagai metode untuk recovery perak dari
limbah larutan fixer, dimana katoda dan anoda terbuat dari stainless.
Untuk mendapatkan %recovery yang optimum, maka proses elektrolisis
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diuji dengan berbagai macam parameter diantaranya jarak elektroda,
waktu elektrolisis, dan tegangan listrik. Berikut langkah yang dilakukan
untuk ketiga variasi:

a.

Elektrolisis dengan variasi jarak elektroda

Disiapkan larutan fixer dan aquades yang telah dilakukan pada
preparasi sampel dan disiapkan katoda yang sudah diketahui
massanya. Dilakukan elektrolisis dengan variasi jarak 1,5cm;
2cm; 2,5cm; dan 3cm. Tegangan yang digunakan dalam proses
elektrolisis ini yaitu 3V dengan waktu elektrolisis selama
2,5jam. Apabila proses elektrolisis sudah selesai, katoda yang
digunakan dikeringkan terlebih dahulu kemudian katoda hasil
elektrolisis ditimbang lagi. Maka akan didapat jarak elektroda
yang optimum dari massa yang menempel pada katoda.
Elektrolisis dengan variasi waktu elektrolisis

Disiapkan larutan fixer dan aquades yang telah dilakukan pada
preparasi sampel dan disiapkan katoda yang sudah diketahui
massanya. Dilakukan elektrolisis dengan waktu elektrolisis yaitu
2jam; 2,5jam; 3jam; dan 3,5jam. Tegangan yang digunakan
dalam proses elektrolisis ini yaitu 3V dengan jarak elektroda
1,5cm. Apabila proses elektrolisis sudah selesai, katoda yang
digunakan dikeringkan terlebih dahulu kemudian katoda hasil
elektrolisis ditimbang lagi. Maka akan didapat waktu elektrolisis
yang optimum dari massa yang menempel pada katoda.
Elektrolisis dengan variasi tegangan listrik

Disiapkan larutan fixer dan aquades yang telah dilakukan pada
preparasi sampel dan disiapkan katoda yang sudah diketahui
massanya. Dilakukan elektrolisis dengan variasi tegangan yaitu
2V; 3V; dan 4V. Jarak elektroda yang digunakan dalam proses
elektrolisis ini yaitu 1,5cm dengan waktu elektrolisis selama
2,5jam. Apabila proses elektrolisis sudah selesai, katoda yang
digunakan dikeringkan terlebih dahulu kemudian katoda hasil
elektrolisis ditimbang lagi. Maka akan didapat tegangan yang
optimum dari massa yang menempel pada katoda.

3.3.4 Analisis sampel

a.

Analisis massa katoda
Katoda sebelum proses elektrolisis ditimbang terlebih dahulu
untuk mengetahui massanya, setelah proses elektrolisis selesai
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katoda dikeringkan dan ditimbang kembali massa katoda
tersebut. Tujuan dari penimbangannya yaitu untuk mengetahui
massa perak hasil recovery limbah larutan fixer dengan metode
elektrolisis yang menempel pada katoda. Berikut merupakan
perhitungan untuk menghitung massa perak yang menempel
pada katoda:

Massa endapan Ag dikatoda (mg) = massa katoda akhir elektrolisis (mg) —
massa katoda awal (mMQ)

b. Analisis uji konsentrasi dengan instrumen AAS
Sampel limbah larutan fixer dan larutan hasil elektrolisis dengan
variasi jarak elektroda, waktu elektrolisis dan tegangan listrik di
uji konsentrasi Ag pada larutan tersebut menggunakan instrumen
AAS. Kemudian % recovery dihitung melalui persamaan regresi
linier sebagai berikut:
y = ax+b

Dari persamaan tersebut maka akan didapatkan konsentrasi
perak yang terkandung didalam limbah larutan fixer. Sehingga
dapat dihitung %recovery perak. Berikut perhitungan untuk %
recovery perak:

% recovery
Konsentrasi (ppm)Ag hasil elektrolisis

= 1009
Konsentrasi (ppm)Ag sebelum elektrolsis X %

3.3.5 Aplikasi kondisi optimum pada elektrolisis dari limbah larutan
fixer

Hasil optimasi yang didapatkan dari ketiga variasi yaitu variasi jarak
elektroda, waktu elektrolisis dan tegangan listrik diuji kembali dengan
cara elektrolisis. Dilakukan elektrolisis pada jarak elektroda 1,5cm, waktu
elektrolisis 2,5jam dan tegangan listrik 3V.
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