B AB III

1 METODOLOGI PENELITIAN

Dalam melakukan analisa karakteristik briket
i batubara untuk rumah tangga, standar penelitian yang
_dipakai adalah The dmerican Soccilety for Testing and
Mdteriais CASTM>.
Adapun analisa tersebut meliputi
1. Analisa Proksimat meliputi
~ analisa kadar air |
- analisa kadar zat terbang
- analisa kadar abu
- analisa karbon tetap
2. Analisa Ultimat
3. Analisa Nilai Kalor

4. Analisa Komposisi Abu

3.1. Bahan dan Alat

A. Bahan-bshan yang digunakan

1. Briket batubara

j 2. Aquades
E 3. Larutan Na2003 0,0709 N
; 4. Larutan NH4OH pekat
é . 93. Aqua Bromata
| ' 6. Larutan BaCl, 10 %
7. Gas oksigen /
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10.
11.
12,
13.
14.
15.
16.
17.

18.

. Kawat plsatins

. Larutan HCl pekst

Indikator MO

Larutan HC1 5 %

Larutan Stok Natrium 1000 ppn
Larutan Stok Kalium 1000 ppm
Larutan Stok Kalsium 1000 ppnm
Larutan Stok Magnesium 1000 ppm
Larutan Stok Besi 1000 ppm
Larutan Stok Silika 1000 ppm

Larutan Stok Aluminium 1000 ppm

B. Alat-alat yang digunakan

1.

10.
11.

13.
14.
15.

0 o - ;e ok o N

Neraca

. Erusibel _

Ayakan no. 80

Desikator

Oven Fisher Scientific Model 485 A
Buret

Stopwatch

Pipet

. Penjepit

Erlemeyer

Ultimate Analizer Leco CHN-1000

. Pellet press

Parr Bomb Calorimeter
Eertas sarihg

Tungku pemanas
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16. Data logger
17. Furnace Fisher Scientific Model 486
18. Atomic Absorpsion Spektroscopy Perkin

Elmer 5100 PC

3.2. Analisa Proksimat C(ASTM D 31723

Didalam sanalisa proksimat akan dilakukan
penentuan kadar air, kadar =zat terbang, abu dan

karbon tetap dalam sampel batubars.

3.2.1. Kadar air (Residual Moisture) CASTM D 3173

Hetode

'~ Sampel digerus dan disaring dengan ayakan no. 80,
kemudian ditimbang tiga kali masing-masing 1 gr
dan ditempatkan pada 3 krusibel vyang telah
diketahui beratnya.

- Ketiga krusibel tersebut diletakkan ke dalam oven
dan dipanaskan pada suhu 105 °C selama 1 jam.

. Setelah pemanasan selama 1 jam, sampel
dikeluarkan dan didinginkan dalam desikator
selama 20 menit laiu ditimbang.

- Diulangi kembali prosedur diatas sampai diperoleh

selisih penimbangan 0,1 % perjam.

3.2.2. Penentuan zat terbang (Volatile Matter)

CASTM D 31750

Metode
— Sampel batubara yang lolos ayakan no. 60

ditimbang dan ditempatkan dalam tiga krusibel
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3.2. 4.
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masing-masing 1 gram. Kemudian krusibel ditutup

dan dimasukkan ke dalam oven, dipanaskan pads

suhu 850 °C selama 7 menit.

— Setelah 7 menit sampel dikeluarkan dari oven dan

didinginkan dalam desikator hingga suhu kamar

‘kemudian ditimbang beratnysa.

Kadar abu (ASTM D 31740

Metode

—- Sampel digerus dan disaring dengan avakan no. 80,
kemudian ditiﬁbang dan ditempatkan dalam tiga
krusibel masing-masing 1 gram.

- Ketiga krusibel dimasukkan dalam oven dan
dipanaskan pada suhu 750 °C selama 3 janm.

- Setelah 3 jam pemanasaﬁ, diamati apakah telah
terjadi penggabungan sempurnsa atau belum. Bila
semua sampel telah menjadi abu, maka sampel
didinginkan dalam desikator selama + 20 menit
sampal mencapal suhu kamar.

- Abu kemudian ditimbang.

Kandungan karbon tetap

Untuk menghitung kandungan karbon tetap
atau Fixed Carbon dilakukan secara tidsk 1langsung
vaitu dengan pengurangan 100% terhadap jumlah kadar

air, kadar zat terbang dan kadar abu.
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Analisa Ultimat CASTM D 3176)

Analisa Ultimat adalah analisa penentuan kadar
(%) karbon, hidrogen, nitrogen oksigen dan sulfur
vang terkandung didalam sampel batubara. Penentuan
kadar karbon, hidrogen, dan nitrogen dilakukan
dengan menggunakan alat Ultimate Analyzer. Untuk
menghitung kadar oksigen dilakukan secara tidak
langsung yaitu pengurangan 100% terhadap kadar
kérbon, kadar nitrogen, Lkadar hidrogen dan kadar
sulfur. Sedangkan untuk menentukan kadar sulfur
dilakukan dengan filtrasi endapan BaSO4 vang

dihasilkan pada penentuan nilai kalori sampel.

3.3.1. Penentuan kadar sulfur CASTM D 31772

Hetode : (Dilakukan setelah selesal pembakaran

dengan Bomb Calorimeter)

~ Setelah gas dikeluarkan dari OCB semua instrumen
OCB serta tempat sampel dieuci dan ditempatkan
dalam erlenmeyer. Kemudian dinetralisir dengan
larutan Na2C03 00,0708 N dan sebagai indikator
digunakan HMetyl Orande. Volume Na2003 vang
dibutuhkan dicatat.

- Hasil pencucian dari Bomb Calorimeter yang telah
dinetralisir dengan natrium karbonat, kemudian
ditambah dengan 1 ml NH ,OH pekat dan 'dipanaskén
sémpai mendidih kemudisn disaring secepatnya

dengan kertas saring. Endapan beserta kertas
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saring dicuci dengan air panas dan ditambah air
panas lagl sampal volumenya mencapal 250 ml.
Kemudian larutan tersebut dinetralisif dengan
larutan HCl pekat 3-4 ml dan ditambahkan 10 cc
Bromine water Jenuh lalu diupkan sampai volﬁme
tinggal 200 ml di atas hot plate.

Setelah 1itu larutan distiring konstan sambil
ditambahkan 10 ml BaCl2 10%.

Pemanasan dijaga Jangan sampai mendidih dan
volume mencapai 75 ml.

Setelah volume tersebut tercapsai, larutan
didinginkan. Endapan yang terjadi disaring dengan
kertas saring bebas abu dan cuci endapan dengan
air panas sehingga endapan bebas ion klorida.
Endapan dan kertas saéing diletakkan pada krus
porselen vang telah diketahui beratnya dan
dimasukkan ke dalam oven. Pemanasan dilakukan
perlahan-lahan dijaga agar kertas saring tidak
terbakar.

Suhu dinaikkan hingga 925°C. Endapan dipanaskan
sampal berat menjadi kénstan.

Setelah pembakaran selesai Kkrus beserta isinya

didinginkan dalam desikator selams 15 menit.

Pembustan Larutan 00,3709 N Nazcoa

- ditimbang 3,78 gram Na2003 kemudian dilarutkan

I3

. 4
dalam 1 L aquades.




3. 4.

* Pembuatan larutan BaCl2 10%
- ditimbang 10 granm 83012 kemudian dilarutkan
dalam 100 ml aguades.
* Pembuatan larutan Metyl Orange
- ditimbang 0,02 gram Metyl Drange lalu

dilarutkan dalam 100 ml air panas dan disaring.

Analisa Nilai Kalor (ASTM D 32860

Adalah penentuan banyaknyé kalor yvang dikandung
oleh batubaea dengan menggunakan alaﬁ Bowmb
Calorimeter.

Metode

- Semua instrumen Bomb Calorimeter dicuci sampail
tidak meninggalkan bau sebelum dilakukan analisa.
Hal ini untuk menghindari kesalahan pada waktu
analisa.

Sampel digerus lalu disaring dengan ayakan no. 60
dan ditimbang sebanyak 1 gram kemudian dibentuk
Pellet dengan alat Pellet Pres.

- Pellet sampel diletakkan dalam krus besi dengan
hati~-hati. Kemudian krus besi tersebut dimasukan ke
dalam Bomb Pembakar Oksigén (Oxigen Combusitioh
Bomb/0CB).

- Lalu diambil kawat. platina sepanjang 10 cm dan
disentuhkan péda pellet/sampel.

—.Tabung OCB ditntup dan diisi dengan gas oksigen
dengan tekanan 25 atm, lalu dimasukkan ke dalanm

oval Bucket yang berisi 2 kg air.
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- Kabel ignition anods dan katoda dipasang, kemudian
“tabung OCB ditutup. Termometer dan karet pemutar
dipasang kemudian dialiri listrik.

- Suhu pada termometer diamati dan dicatat waktunya
dengan stopwatch.

—.Pada 5 menit pertama, tombol parr Bombh Ignition
‘unit ditekan sampai lampu alarm menyals vang
menandakan bahwa kawat platina telah terbakar.
"Kemudian perubshan suhu dicatat tiap menit sampai
menit ke-18.

~ Setelah menit ke-18 tercapail, pengadukan dihentikan
:dan didiamkan selams 5 menit, kemudian OCE diangkat
dan gasnya dikeluarkan secara perlahan-lahan.

- Kemudian tabung OCB dibuka dan kawat platina yang

tidak terbakar diukur panjangnva.

3.5, Analisa Komposisi Abu (ASTM D 3682)

Analiss penentuan komposisi abn dari hasil
pembakaran batubara dengan tujuan untuk mengetahui
unsur-unsur yang terkandung oleh batubara. analisa
ini dilakukan dengan menggunakan perangkat AAS
(Atomic Absorpsion Spectrofotometer).

Preparasi
1. ditimbang 0,1 gr sampel lolos ayakan no. 200 dan
diteﬁpatkan pada ‘cawan platina kemudian
~ditambah dengan 0,5 gr Li,B,0. (lithium

tetraboraf). Sampel dan lithium tetraborat
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dicampur hingga rata. Kemudian ditambahkan 0,5 gr
Iithium tetraborat untuk untuk menutupi

campuran tersebut.

Cawan berisi sampel dipaﬁaskan pada suhu
1000° ¢ selama 15 menit. Setelah 15 menit
cawan diangkat dan didinginkan pada suhu kamar.
Siapkan larutan HCl & %.

. Kemudian bagian bawah cawan dicuci dengan air
hangat., dan ditempatkan dalam beaker glass 250 ml
Ke dalam cawan Pt ditambahkan 150 ml larutan
HCl 5% . stirer magnetik dimasukkan ke dalamnya.
Kemudian beaker glass diletakkan pada hot plate.

Larutan dipanaskan dibawah titik didih selama 30

menit . EKemudian beaker diangkat dari hot plate

dan didinginkan pada suhu kamar.

. Larutan dipindahkan ke dalam labu takar 250 ml.
Cawan Pt dan beaker glass dicuci dengan larutan
HCl secukupnya. Kemudian larutan sémpel diencerkan

dengan larutan HCl 5% sampaili tanda batas.

Pembuatan Larutan HClL 5%
-~ Dipipet 25 ml HC1 37 % lalu dilarutkan dalam

air didalam labu takar 500 wml sampaili tanda

hatas.

Penentuan konsentrasi logam Natrium
~ Disiapkan deret larutan astandar dengan

konsentrasi 0.5 ppm : 1,0 ppm : 1.5 ppm: 2,0 épm 3
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2,5 ppm
- Larutan standar dan larutan sampel dianalisa
dengan nyala udara - asetilen pada panjang

gelombang 589,00 nm.

Penentuan konsentrasi logam Kalium
- Disiapkan deret larutan standar dengan
konsentrasi 0.5 ppm : 1.0 ppm : 1.5 ppm; 2,0 ppm

2,5 ppm .
- Larutan standar dan larutan sampel dianalisa

dengan nvala udara - asetilen pada panjang

gelombang 766.5 nm.

Penentuan konsentrasi logam Kalsium

- Disiapkan deret  larutan standar dengan
konsgntrasi 0.5 ppm 3 1,0 ppm : 1.5 pem: 2.0 ppm
2,5 ppm

- Larutan standar dan larutan sampel dianalisa

dengan nyala udara - asetilen pada panjang

gelombang 422.7 nm.

Penentuan konsentrasi logam ﬁagnesiuﬁ

— Disgiapkan deret -larutan standar dengan
konsentrasi 0.5 ppm : 1.0 ppm ; 1,5 ppm: 2,0 ppm
2,5 ppm |

- Larutan standar dan larutan sampél ‘dianalisa
dengan nyala udara - asetilen pada pénjang

gelombang 2856.1 nm.
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Penentuan konsentrasi logam Besi

- Disiapkan deret larutan standar densgan
konsentrasi 0.5 ppm ; 1,0 ppm ; 1.5 ppm; 2.0 ppm
2.5 ppm

~ Larutan standar dan larutan sampel dianalisa

dengan nyvala ‘udara - asetilen pada panjang

gelombang 248.3 nm.

Penentuan konsentrasi logam Silika

- Disiapkan deret larutan standar dengan
konsentrasi 10,0 ppm :; 15,0 ppm : 20.0 ppm ;
25,0 ppm  ; 30,0 ppm .

- Larutan standar dan larutan sampel dianalisa
dengan nvala N.O - asetilen pada panjang

2
gelombang 251,68 nm.

Penentuan konsentrasi logam Aluminium

- Disiapkan deret larutan standar dengan
kongentrasi 10,0 ppm : 15,0 ppm 3 20,0 ppm ;
25,0 ppm ; 30,0 ppm .

— Larutan standar dan larutan sampel dianalisa

dengan nyala NZO — asetilen pada panjang

gelombang 589,0 nm.






