BAB X

METODOLOGI PERCOBAAN

Terdapat Atiga tabap pekegjaan yang dxlnkuk.an pada penelitian ini. Tahap
pertama adalah pembuatan membran dengan metode inversi fasa., dimana setiap
membran dibedakan oleh komposisi dan wakiu penguapan. Seteluh pembugtan
membran, dilakukan karaktmisasi untuk  mengetahui  nfut  permeabibtas,
selektifitas, ketebalan membran dan diameter pori maksimum membran. Tahap
ketiga adalah aplikasi membran uniuk menurunkan kesadahan air serta
pengukuran kadar Ca dan Mg pada sampel air sumur tanah dalam dan Bulat
Sambiroto Asni Kedya Semarang Dﬁakukan pula wji kemamypuan membran untuk
menahan bakteri pada sampel air sumur yang diarobil dari puskesmas Bendan,

Pekalongan.

3.1. Bahan dan Aldst

3.1.1. Bahan-bahsn yang digunakan
Selulosa asetat dari Hoeset Celanese Corpomtion USA, aselon p.a.Merck,

diretilformamida Merck untuk membuat larutan ceiak membran. Untuk rejeksi
digunakan larutan sukrosa, H,SOy4 p.a. dan phenol. Na.EDTA, larutan buffer seria
indikator Eriochrom Elack T dlgunakan uniuk mengeiahui keéa;dahan air. Formalin
unik menyimpan membran dan gas Np unfuk mengetabui dinmeler pori
maksimum. Aquadest dan aquabidest sebagai larutan pengecer. Larutan standar

Ca Merck dan Mg Merck untuk penetapan kadar logam Ca dan Mg, Untuk uji
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kemampuan membran menahan bakteri digunakan media Lactose Broth dan
Hearth Infussion Broth.

3.1.2. Alat-alat yang diganakan |
Satu sei alat mikrofiltrasi yang ferdiri duri tabung air bertekanan,

kompressor, sel mikrofiltrasi, pengaduk magnet dan manometer uniuk mengukur
permeabilitas dan selektifitas merobran. Pelat kaca, selotif, batang pengaduk dan
bak koagulasi untuk mencetak membran Mikrometer Mitoyo untuk mengukur
ketebalan membran. Spektrofotometer. UV-VIS Shimadzu untuk mengukur
besarnya rejeksi terhadap umpan sukrosa. Spektrofotometer Serapan Afom untuk
mengukur kadar logam Ca dan Mg. Sam set alat iitrasi untuk mengukur
kesadshan air dan satu set alat milipore untuk menguji kemampuan membran
menahan bakieri. |
3.2. Pembuatan dan karakterisasi membran

Pembuatan membran dilakukan dengan variasi komposisi larutan polimer
dan waktu penguapan seperfi tertera pada tabel 3.1.

Tabel 3.1. Komposisi Larutan Cetak Membran

Jends SA AS DMI { (detlk)
membran
Yo m{g) Y V (ml) S V (mf)
1 [} 7,9 45 20,7 47 18.1 15
2 8 2,9 45 26,7 47 18,1 35
3 B 29 45 -7 47 14,1 65
i 9 3.27 45 20,7 6 17,7 15
5 ) 3,37 i3 207 46 77 35
6 9 3,27 45 20,7 46 17,7 [h]
7 10 3,64 43 20,7 45 17,3 15
g 10 3,64 45 20T 45 17.3 35
9 10 3 64 45 20,7 45 17,3 65
10 11 4 45 20,7 a4 16,9 15
il 11 4 435 20,7 44 16,5 35
12 11 4 43 20,7 Ad 16.9 63

Keterangan ;
S8A sdatah seluloan asetat, AS ndalnhmeton,DMFad:dnhdinmﬁlfmwuﬁdn,madﬂlahmtdalm
sutnan gram, V adalih volume datam sstuan mi dan t adudah welchy penguapan.
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Dengan demikian berdasarkan variasi ini dibuat 12 jenis membran,
Adapun diagram alir proges pembuatan membran adalah geperti dalam gambar

3.L

Larutan SA + AS + DMF

Diaduk selama 24 jam dan
dibiarkan 8§ jam

Pencetakan

l

Penguapan
l Variasi waktu penguapan

15,35 dan 65 detik

Gelasi

Gambar 3.1, Diagram Alir Pembuatun Membran

Setelah diperoleh 12 jenis membran, maka dilakuken karakierisasi pada
setiap membran. Karakierisasi meliputi pengukuran permesbilitas (fluks air),
selektifiias (rejeksi) terhadap larutan sukrosa, ketebalan membran dan diameter
pori maksimum. Setelah dikarakierisasi, membran dengan nilai fluks terbesar dan
terkecil dmphkamkan poiuk penyaringan air. Parameter kualitas air yang
ditentuican adalah esadabao, kadar logam Ca dan Mg serta bakieri difunjuldcen

pada gambar 3.2.




Karakicrisasi membran

¢

'

#

Ketebalan
membaan

Permeabilitas Selektifitas (rejeksi) Diameter
(ftuks) terhadap sukrosa 7 pori maksinum
Aplikasi terhadap air sumur

Permeat

Umpan

Penentuan:
- kesadahan
- Cadan Mg

Gambar 3.2. Diagram alir karakterisasi dan apliik:asi membran

3.3. Cara Kerja.

3.3.1. Pembuatan membran datar selulosa asetat.

Pembuatan membran datar selulosa asetat dilakukan dengan menggunakan

metoda inversi fasa dengan tahap-tahap sebagai berikut :

1. Dimasukkan sejumlah pelarut aseton dan DMF dengan komposisi seperil

dalam tabel 3.1. ke dalam erlenmeyer tertutup yang telah berisi pengaduk

magnefik.
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2. Dimasukkan selulosa asetat secara bertahap sedikit demi sedikit ke dalam
erlenmeyer yang diletakkan di atas meja magnefik, sampat sexnua gelulosa
agetat larut dan diaduk ferus selama 24 jam sehingga diperoleh larutan yang
homogen.

3, Setelsh 24 jam, pangadukan dihentikan dan larutan dibiarkan selama 8 jam
untuk  menghilangkan udara yang terperangkap dalom  lurotan akibat
pengadukan.

4. Setelah itu dilakukan pencetakan membran di atas pelat keca yang rata dengan
sisi—sisiﬁya dilapisi selotip.

5. Membran yang sudah dicetak tadi dibiarkan selama 15, 35 dan 65 detik untuk
mengetahui pengaruh penguapan pelarut.

6. Setelah tahap penguapan membran yang terbentuk direndam dalaro air es pada
bak koagulasi untuk proses gelasi. Kemudian langsung dicuci dengan air yang
mengalir selama kurang lebth 2 jam supaya pelarutnya hilang.

7. Membran diambil dari pelat Xaca dan dipoiong sesuai kebutuhan, lalu
disimpan dalam air yang mengandung formalin.

8. Dekerjaan 1 -7 diulangi untuk membran dengan kowposisi larutan yang lain

(tabel 3.1).

3.3.2. Karukterisasi membran
Karakterisasi membran yang dilakukan dalam penehtian ni meliputi

pengukuran permeabilitas, selekiifitas, ketebalan membran dan diameter pon

maksimum,
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3.3.2.1. Pengukaran Permeabilitas (fluks air)

i‘ada pengukuran permeabilitas digunakan aquadest sebagai umpan. Mula-
mula tabung disi dengan aquadest, lalu air dialirkan dar iabung ke sel uji
membran, Udara dikeluarkan dari kompressor dan diatur sehingga tekanan udara
dalam sel konstan 2 atm. Air akan mengalir melalui membran. Kecepatan permeat
mula-mula sangat tinggi, Jama-lama menurun sehingga akhimya alirennya konstan
atan stabil. Waktu yang dibutuhkan untuk mencapai permeabilitas yang stabil
lamanya kurang lebih 30 menit. Setelah ity maka air yang moelewati membran
ditampung  pada gelas ukur 10 ml dan dicatat wakin yang dibutuhlcan untuk
mencapai volume 10 rol. Pengukuran itu dilakukan berulang kali sarnpai diperoleh
pilai yang konstan.

Manometer

—{]

sliran udasa tekan
V_-\
tubung air

aliran wdaia teican

farutan umpan/feed

/mmubmn

( ] < T v baje berpori
c:::‘::ﬁ aliran permest

Kompreaor

C )

wrus listrik Pengaduk magnetilc

Gambar 3.3. Skexma Proses Mikorofiltrasi




Foio dibawsh ini adalah rangkaian alat penguji mersbran uniuk proses

mikrofiltrasi,

Gamhbar 3.4. Alat penguji membran untuk proses milcrofiltrssi

3.3.2.2. Pengukuran keselektifan (Rejeksi).
Membran yang telah diketahui permeabilitasnya (pekerjaan 3.3.2.1) nilai

geleldifitasnya ditentulkan terhadap sukrosa. Proses pengukuran sama dengan
peogukuran permeabilitas membran. Perbedaannya cairan yang dimasukkan
adalah sukrosa 10.000 ppm. |

Larutan sukrosa 10.000ppm dimasukkan dulam sel mukrofilirasi. Setelah
setengah jam permeat pertama dilamopung sebanyak 5 ml, lalu rejeksi terhadap
larutan sukrosa dilanjutkan sefengah jam lagi. Permeat kedua ditampung lagi

sebanyak 5 ml. Konsentrasi umpan dan permeat divkur dengan spektrofotometer
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UV-VIS pada A= 490 nm. Larutan umpen dan permeat diencerkan dahulu pada
pengenceran 250 kali. Kemudian masing-maging diambil 1 ml dan direaksikan
dengan 5 ml H>S0; p.a dan 1 m} phenol 5%. Kemudian diukur absorbansinya.
3.3.2.3. Pengukuran diameter pori malsimum

Pengukuran diameter pori maksimum dilakukan dengan menggunakan
metoda itk gelembung. Membran yang akan ditentukan ukuran posinya
dimasukkan dalam sel yang diisi dengan air. Kemudian diberi tekanan dari sisi
bawah membran yang telah mengenai air. Sebuah gelembung udara akan
menembus membran. Penembusan pertama kali terjadi melalui ukuran porl yang
terbesar dan fekanan pada saat itu dicatat. Skema alat penguji tink gelembmg

adalah sebagai berikut :

/ 2at cair
pengator

iekanan ‘ membran

regulator

Np e !;'ﬂ

Gambar 3.5. Skema Alnt Penguji Titilc Gelembung.

3.3.2.4. Penguluran ketebalan membran
Pengukuran dilakukan di ima tempat yang berbeda pada membran dengan

menggunaken mikrometer, kemudian diambil rata-ratanya,
3.3.3. Aplikasi membran terhadap xir sumuar tanah dajam.

Sampel diambil dari air sumur tanah dalam dant daerah bulat Sambiroto
asti yaog dabulu merupakan pegunungan kapur. Kernudian dilakukan pengukuran

penurunan kesadahan air oleh membran dengan permeabilitas terbesar dan terkecil.

!
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Pengambilen permeal sama dengan pengukaran pemeabilitas, yaitu
menggunakan sel mikrofiltrasi. Permeat yang diambil divkur kesadahannya
dengan metoda titrasi kompleksometri dengan penglcompleks Na. EDTA.

3.3.3.1. Pengukuran kesadahan air.
Pengukuran kesadaban air dilakukan dengan 1metoda titrasi

kompleksometri dengan menggunakan larutan Na. EDTA. sbb :

1. Sampel air sebanyak 25 ral ditambabkan dengan 25 ml aquadest dan 2 ml
larutan buffer pH 10 + 0,1 serta 0,75 g indikator Eriochrom Black T.

2. Setelah terjadi larutan berwama merah muda sampel dititrasi dengan larutan
Na.EDTA 0,0iM sampai tejadi larutan berwarna birn. Kemudian dicatat
volume Na.EDTA yang terpakai.

3.3.3.2. Penguleran kadar logam Ca dan Mg dengan AAS,

Masing-masing umpan dan permeat dipreparasi terlebih dahulu sebelum
dianalisa dengan AAS. Sebanyak 100 ml sampe! dumasuklcan dalam gelas kimia
lalu ditambah 5 ml HNO; p.a.dan divapkan hingga kering. Setelah dingin
ditambah 5 m! HNO; p.a. hingga semua sisa sampel larut. Kemudian diencerkan
dengan aquabidest hingga 100 ml. Setelab itu diukur absorbansinya pada panjang
gelomabang maksimum Ca = 422,7 nm dan Mg = 285,2 nm.
3.3.3.3. Uil hemumepuae membran menshan baliteri

Membran dengan nilai permeabilitas terbesar dan terkecil digunakan untuk
ménahan bakterl dengan cara sampel air dilewatkan pada membran pada alat
Mitipore. Kemudian 1 ml sampel air sebelum dan sesudah disanng masing-masing

ditanam pada medium Laciose Broth 10 ml yang berisi tabung Durham dan Hearth
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Infussion Broth (1IB) 10 ml. Adanya bakieri dapat diketabui dari gas yang tex]adi
pada tabung Durham dan larutan Lactose Broth yang semula merah menjadi
kuning kernh. Sedangkan pada IIB dapat dicetahui dan wama larutan yang
luning jemih menjadi keruh.®? Foto berikut ini adalah rangkaian alat uji

kemampuan membran univk menahan bakten.

() Komiponen-komponen Alat Milipore

Gambar 3.6. (a) Rangkaian Alat Milipore,
(b} Komponen-komponen alat Milipore






