
 
 

 

BAB III 

METODE PENELITIAN 

 

3.1 Diagram Alir Penelitian 

Be irikuit ini me iruipakan diagram alir peine ilitian dapat dilihat pada gambar 3.1. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

100 ml Aquades dalam gelas beker ditambahkan dengan 5,55 

ml H₂SO₄ di aduk dengan suhu ruang 25⁰C 

Aquades 

1 gram KIO₃ ditambahkan secara perlahan dan di aduk selama 

20 menit dalam magnetic stirrer 

1 gram; 2 gram; 3 gram Fe₃O₄ ditambahkan secara perlahan 

dengan suhu ruang 25⁰C 

0,2 gram cetyl trimethylammonium bromide (CTAB) sebagai 

surfaktan ditambahkan secara perlahan dan diaduk selama 25 

menit dalam magnetic stirrer 

1 ml anilin ditambahkan secara bertahap dan diaduk selama 5 

jam dalam magnetic stirrer 

Campuran dicuci berturut-turut dengan aquades dan aseton 

sebanyak 3 kali untuk menghilangkan sisa anilin 

Fe₃O₄/PANI dikeringkan dengan magnetic stirrer pada suhu 

60⁰C selama 24 jam 
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Gambar 3.1 Diagram Alir Pe ircobaan  

 

3.2 Alat dan Bahan 

3.2.1 Alat 

Alat-alat yang diguinakan dalam peineilitian ini diantaranya adalah: 

1. Ge ilas be ike ir 250 ml; 500 ml; dan 1000 ml 

2. Ge ilas uikuir 

100 ml aquades dalam gelas beker ditambahkan dengan 0,02 gram 

Ion Pb (kadar Ciujung) secara perlahan dengan suhu ruang 25⁰C. 

1 gram; 2 gram; 3 gram Fe₃O₄/PANI ditambahkan secara 

perlahan lalu diaduk selama 1 jam; 2 jam; 3 jam pada suhu 

ruang 25⁰C 

2 tetes NH₄OH 10% ditambahkan secara agar pH menjadi 9 dan 

di aduk selama 2 menit dalam magnetic stirrer 
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3. Corong 

4. Pipe it teiteis 

5. Spatuila 

6. The irmome ite ir 

7. Magne itic stirre ir 

8. Magne it pe irmanein 

9. pH indicator uiniveirsal 

10. Mikropipeit 

11. Ne iraca Digital 

12. Labui Uikuir 

13. Atomic Absorption Speictrophotome iteir (AAS) 

14. Spe iktrofotomeitri UiV-Vis 

15. X-Ray Diffraction (XRD) 

16. Scanning Eileictron Microscopy (SEiM) 

17. Fouirieir Transform Infra Re id (FTIR) 

18. Vibrating Samplei Magneitome iteir (VSM) 

3.2.2 Bahan 

Bahan-bahan yang diguinakan dalam peine ilitian ini yaitui: 

1. Aquiade is 

2. Asam Suilfat (H₂SO₄) 

3. Ase iton 

4. Anilin 99% (C₆H₇N) 

5. Magne itit (Fe i₃O₄) 
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6. Amoniuim Hidroksida (NH₄OH) 

7. Kaliuim iodat (KIO₃) 

8. PbCl₂ (Ion Pb (II)) 

9. Ce ityl trimeithylammoniuim bromide i (CTAB) 

3.3 Prosedur Penelitian 

Adapuin be ibe irapa prose idu ir yang dilakuikan pada peineilitian ini adalah 

se ibagai be irikuit: 

1. Fe i₃O₄ dan Anilin disiapkan uintuik meimbuiat nanokomposit Fe i₃O₄/PANI 

2. Nanokomposit dilakuikan de ingan me ilaruitkan H₂SO₄ 1 M se ibanyak 5,55 

ml lalui meinambahkan aquiadeis se ibanyak 100 ml kei dalam ge ilas beikeir. 

Pe inambahan H₂SO₄ 1 M dapat te irjadi peiningkatkan keiasaman meidiuim 

re iaksi se ihingga dapat me impeingaruihi ionisasi Pb dan pe iningkatan 

e ifisieinsi pe inye irapan adsorbein.  

 

Gambar 3.2 Pe incampuiran Aquiade is dan  H₂SO₄ 

3. Campuiran diikuiti de ingan pe inambahan KIO₃ se icara peirlahan seibanyak 

1 gram de ingan te impe iratuire i ruiang 25⁰C dan dilakuikan peingaduikan 

meingguinakan magne itic stirreir se ilama 20 me init. Peinambahan KIO₃ 
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dapat meiningkatkan keimampuian adsorbein se ibagai oksidator yang kuiat, 

KIO₃ dapat meiningkatkan keimampuian oksidasi, meiningkatkan 

porositas dan luias pe irmuikaan Fe i₃O₄/PANI. 

4. Se ibanyak 1 gram; 2 gram; dan 3 gram variasi Fe i₃O₄ ditambahkan seicara 

pe irlahan dan dilakuikan peingaduikan, pada peinambahan teirjadi 

pe iruibahan warna laruitan meinjadi keihitaman. Peinambahan Fe i₃O₄ dapat 

meiningkatkan kapasitas peinye irapan de ingan luias pe irmuikaan yang le ibih 

be isar meimbeirikan leibih banyak te impat bagi ion Pb uintuik beirinteiraksi 

de ingan adsorbe in. 

 

Gambar 3.3 Pe inambahan Fe i₃O₄ pada Laruitan 

5. Pe inambahan Ceityl trimeithylammoniuim bromide i (CTAB) se ibanyak 0,2 

gram ke i dalam campuiran  dan dilakuikan pe ingaduikan se ilama 25 meinit. 

Pe inambahan CTAB dapat meimpeingaru ihi morfologi adsorbe in meinjadi 

be irpori, struiktuir pori yang dihasilkan dapat meiningkatkan areia 
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pe irmuikaan dan voluimei pori yang akan meiningkatkan kapasitas 

adsorpsi. 

6. Campuiran keihitaman dilakuikan pe inambahan anilin seibanyak 1 ml dan 

dilakuikan peingaduikan se ilama 5 jam, teirjadi peiruibahan warna laruitan 

meinjadi keihijauian. Pe inambahan anilin dapat meimbeirikan peingaruih 

positif teirhadap keimampuian peinye irapan ion Pb dan meinjaga stabilitas 

teirhadap peiruibahan lingkuingan pada adsorbe in. 

 

Gambar 3.4 Pe iruibahan Warna Laruitan me injadi hijaui keibiruian 

 

7. Campuiran dicuici deingan aquiade is dan ase iton masing-masing se ibanyak 

tiga kali uintuik meinghilangkan sisa anilin seihingga dapat meinjaga 

stabilitas struiktuir adsorbein dan peiningkatkan keimampuian adsorbein 

uintuik meinye irap ion Pb. Se irta dibeirikan magne it pe irmanein pada dinding 

luiar ge ilas beike ir agar adsorbe in tidak ikuit te irbuiang pada saat peincuician. 
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Gambar 3.5 Pe incuician adsorbein deingan Aquiade is dan Ase iton 

8. E indapan dikeiringkan de ingan magne itic stirre ir pada suihui 60⁰C se ilama 24 

jam. Peinge iringan pada suihui 60⁰C dapat meimbantui dalam meimpeirkuiat 

struiktu ir adsorbein Fe i₃O₄/PANI dalam deigradasi mateirial. 

 

Gambar 3.6 Adsorbe in Fe i₃O₄/PANI yang teilah di Ke iringkan 
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9. Laruitan aquiade is disiapkan uintuik me imbuiat meidia sinteisis antara 

adsorbe in Fe i₃O₄/PANI dan ion Pb. 

10. Me idia sinteisis dilakuikan deingan meilaruitkan ion Pb seibanyak 0,002 

gram lalui meinambahkan aquiadeis se ibanyak 100 ml ke i dalam ge ilas 

be ikeir. Pe inambahan ion Pb beirdasarkan pada peinguijian sampeil air 

limbah suingai Ciuijuing Se irang yang te ilah dilakuikan karakteirisasi 

de ingan alat Atomic Absorption Speictrophotome iteir (AAS). 

11. Pe inambahan variasi adsorbein Fe i₃O₄/PANI se ibanyak 1 gram; 2 gram; 

dan 3 gram ditambahkan kei dalam meidia sinteisis se icara peirlahan 

de ingan te impeiratuirei ruiang 25⁰C dan dilakuikan pe ingaduikan 

meingguinakan magne itic stirreir de ingan variasi waktui kontak 1 jam; 2 

jam; dan 3 jam. 

 

Gambar 3.7 Pe incampuiran antara Fe i₃O₄/PANI te irhadap Meidia Sinteisis 
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12. Campuiran diikuiti deingan pe inambahan Amoniuim Hidroksida (NH₄OH) 

10% se icara peirlahan seibanyak 2 teite is agar pH me injadi optimal 9 deingan 

teimpe iratuirei ruiang 25⁰C dan dilakuikan pe ingaduikan me ingguinakan 

magne itic stirreir se ilama 2 meinit, warna laruitan beiruibah meinjadi seidikit 

ke iruih dan teirdapat eindapan puitih. Pe inambahan Amoniuim Hidroksida 

(NH₄OH) dapat meinstabilkan adsorbein yang be irbe iran se ibagai age in 

kompleiks se ihingga me imbantui meinghindari deigradasi ataui peiruibahan 

struictuiral adsorbein se ilama proseis adsorpsi dan ion Pb ceinde iruing le ibih 

muidah teiradsorpsi pada pH yang le ibih tinggi. 

13. Campuiran me idia sinteisis dilakuikan peimisahan antara laruitan dan 

padatan deingan dibe irikan magne it peirmane in pada dinding luiar ge ilas 

be ikeir agar adsorbe in tidak ikuit teirbuiang pada saat peimisahan. 

 

3.4 Karakterisasi 

Karakte irisasi yang dilakuikan pada peineilitian ini diantaranya adalah Atomic 

Absorption Speictrophotomeiteir (AAS), Speiktrofotomeitri UiV-Vis, X-Ray 

Diffraction (XRD), Scanning Eileictron Microscopy (SEiM), Fouirie ir Transform 

Infra Reid (FTIR) dan Vibrating Sample i Magne itomeite ir (VSM). 

 

3.4.1   Atomic Absorption Spectrophotometer (AAS) 

Pe inguijian Atomic Absorption Speictrophotome iteir (AAS) dilakuikan 

uintuik meinganalisis keimampuian adsorpsi ion Pb oleih adsorbein Fe i₃O₄/PANI, 

de ingan me ingguinakan AAS pe iruibahan konse intrasi ion Pb dalam laruitan 

se ibe iluim dan seisuidah prose is adsorpsi dapat diuikuir. Pe inguijian yang 
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dilakuikan di uinit Laboratoriuim Jasa Peingu ijian, Kalibrasi dan Se irtifikasi, 

Instituit Pe irtanian Bogor. 

 

3.4.2    Spektrofotometri UV-Vis 

Pe inguijian Spe iktrofotomeitri UiV-Vis dilakuikan uintuik me inganalisis 

meinguikuir  adsorbansi cahaya pada reintang panjang ge ilombang 300-700 nm 

de ingan ge ilombang cahaya dari uiltravioleit  (UiV)  dan Visiblei. Pe inguijian 

yang dilakuikan di Laboratoriuim Te irpadui, Uinive irsitas Suiltan Age ing 

Tirtayasa. 

 

3.4.3    X-Ray Diffraction (XRD) 

Pe inguijian X-Ray Diffraction (XRD) dilakuikan uintuik meinge itahuii 

struiktuir dan fasa kristalin yang te irbeintuik pada sampeil Fe i₃O₄/PANI. 

Pe inguijian dianalisis deingan me ingguinakan software i origin dan microsoft 

e ixceil. Peinguijian yang dilakuikan di Laboratoriuim Teirpadui, Uinive irsitas 

Suiltan Age ing Tirtayasa. 

 

3.4.4    Scanning Electron Microscopy (SEM) 

Pe inguijian  Scanning Eileictron Microscopy (SE iM) dilakuikan uintuik 

meinge itahuii morfologi dari sampeil Fe i₃O₄/PANI. Pe inguijian dianalisis 

de ingan meingguinakan Image iJ se ihingga didapatkan distribuisi uikuiran 

partikeil yang ke imuidian diolah meingguinakan origin deingan ouitpuit be iruipa 

grafik histogram. Pe inguijian yang dilakuikan di Laboratoriuim Teirpadui, 

Uinive irsitas Suiltan Age ing Tirtayasa. 
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3.4.5    Fourier Transform Infra Red (FTIR) 

Pe inguijian Fouirie ir Transform Infra Re id (FTIR) dilakuikan uintuik 

meinge itahuii ikatan kimia dan guiguis fuingsi pada suiatui sampe il beirdasarkan 

pe inye irapan inframeirah oleih moleikuil dalam sampeil. Peinguijian yang 

dilakuikan di Laboratoriuim Teirpadui, Uinive irsitas Suiltan Age ing Tirtayasa. 

 

3.4.6    Vibrating Sample Magnetometer (VSM) 

Pe inguijian Vibrating Sample i Magne itome iteir dilakuikan uintuik 

meingide intifikasi sifat keimagneitan yang dihasilkan pada sampeil 

Fe i₃O₄/PANI. Pe inguijian dilakuikan meingguinakan alat VSM-250 di Puisat 

Pe ine ilitian BRIN FISIKA Se irpong, Tange irang, Bante in.


