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Abstrak

Limbabh pickling diketahui memiliki karakteristik sangat asam dengan konsentrasi Fe?" tinggi, sechingga diperlukan
metode pengolahan yang mampu menurunkan kadar Fe?" secara signifikan sebelum dibuang ke lingkungan. Pada
penelitian ini, proses netralisasi dilakukan menggunakan Kalium Hidroksida (KOH) dengan variasi konsentrasi
20%, 40%, dan 60%, disertai penambahan polimer Poliakrilamida (PAM) dengan variasi 20 mL, 40 mL, dan 60
mL sebagai koagulan-flokulan. Variasi kecepatan pengadukan (300, 600, dan 900 rpm) serta waktu pengadukan
(10, 15, dan 20 menit) juga diuji untuk menentukan kondisi optimum pembentukan flok dan pengendapan Fe*".
Setelah proses netralisasi dan presipitasi tahap pertama, sampel difiltrasi menggunakan sistem filtrasi granular
yang terdiri dari karbon aktif, pasir aktif, ferrolite greensand, pasir silika, dan zeolit. Hasil penelitian menunjukkan
bahwa kombinasi KOH 60% dan PAM 60 mL dengan kecepatan pengadukan 900 rpm selama 20 menit
memberikan hasil penurunan Fe?* yang paling optimal pada tahap netralisasi—presipitasi pertama, yaitu dari 160
g/L menjadi 46,13 g/L. Selanjutnya, proses filtrasi menggunakan media granular mampu menurunkan kadar Fe?*
hingga kurang dari 0,5585 g/L, yang merupakan batas deteksi minimum pada metode titrasi. Selain itu, pH limbah
setelah seluruh rangkaian proses berada pada rentang netral, sehingga memenuhi standar baku mutu lingkungan.

Kata kunci: Filtrasi, KOH, Limbah Pickling, PAM, Penghilangan Fe*
Abstract

Pickling effluent is characterized by highly acidic conditions and elevated Fe’" levels, necessitating a treatment
approach capable of achieving substantial metal removal prior to environmental discharge. In this work,
neutralization was performed using Potassium Hydroxide (KOH) at concentrations of 20%, 40%, and 60%,
accompanied by the addition of Polyacrylamide (PAM) at volumes of 20 mL, 40 mL, and 60 mL as a coagulant—
flocculant. Stirring speeds (300, 600, and 900 rpm) and mixing durations (10, 15, and 20 minutes) were varied to
determine the optimal conditions for floc formation and Fe?' precipitation. Following the initial neutralization—
precipitation stage, samples were subjected to granular filtration using a multi-layer media system consisting of
activated carbon, activated sand, ferrolite greensand, silica sand, and zeolite. The results indicate that the
combination of 60% KOH and 60 mL PAM, with a stirring speed of 900 rpm for 20 minutes, yielded the highest
Fe?" reduction, decreasing concentrations from 160 g/L to 46.13 g/L. Subsequent granular filtration further
reduced Fe?" to undetectable levels based on titration analysis. Additionally, the final effluent pH Fe*'ll within the
neutral range, meeting applicable environmental quality standards.

Keywords: Fe?* removal, Filtration, KOH, PAM, Pickling Wastewater

1. PENDAHULUAN

Proses pickling merupakan tahapan penting dalam industri pengolahan baja untuk
menghilangkan kerak oksida yang terbentuk akibat proses pemanasan pada suhu tinggi. Baja
yang melalui proses rolling biasanya membawa lapisan oksida yang harus dibersihkan agar
permukaannya kembali bersih dan siap untuk proses lanjutan (Rogener, 2019). Untuk tujuan
tersebut, larutan asam digunakan karena efektif melarutkan oksida permukaan (Liu et al., 2024).

Selama proses ini, baja melewati beberapa tangki berisi HCI dengan kecepatan tinggi, kemudian
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dibilas dan dikeringkan untuk memperoleh permukaan logam yang bersih. Namun, aktivitas
pickling menghasilkan limbah cair yang mengandung sisa asam serta ion logam berat, termasuk
Fe** dengan konsentrasi yang dapat mencapai 160 g/L, sehingga tergolong sebagai limbah B3
yang berpotensi merusak lingkungan apabila tidak diolah dengan benar (Gueccia et al., 2021).

Pengolahan limbah pickling telah diteliti melalui berbagai pendekatan. Metode Acid
Regeneration Process (ARP) memungkinkan pemulihan asam dengan memisahkannya dari
logam melalui diffusion dialysis atau membrane distillation, sehingga mengurangi kebutuhan
bahan kimia baru dan meminimalkan limbah berbahaya (Gao et al., 2021). Teknologi berbasis
membran seperti elektrodialisis dan distilasi membran juga menunjukkan efisiensi tinggi dalam
memisahkan ion logam, namun memiliki kelemahan seperti fouling dan biaya operasional yang
relatif tinggi (Luin et al., 2022). Di sisi lain, metode netralisasi-presipitasi masih menjadi teknik
yang paling umum digunakan di industri karena sederhana, ekonomis, serta mampu
mengendapkan logam berat dalam bentuk hidroksida menggunakan basa seperti Ca(OH)a,
NaOH, atau KOH (Benalia et al., 2022). Meskipun efektif, metode ini menghasilkan lumpur
dalam jumLah besar yang masih dikategorikan sebagai limbah berbahaya (Jarnerud et al.,
2021).

Beberapa penelitian sebelumnya berfokus pada optimasi regenerasi asam dan teknologi
membran, sementara kajian terkait peningkatan efisiensi metode netralisasi-presipitasi melalui
penggunaan basa kuat seperti KOH dan penggabungannya dengan flokulan seperti PAM masih
terbatas (Chen et al., 2018). Selanjutnya, proses filtrasi menggunakan media granular mampu
menurunkan kadar Fe**hingga kurang dari 0,5585 g/L, yang merupakan batas deteksi minimum
pada metode titrasi. Berdasarkan celah penelitian tersebut, studi ini menawarkan kebaruan
dengan mengkombinasikan netralisasi-presipitasi menggunakan variasi konsentrasi KOH dan
PAM dengan sistem filtrasi granular yang terdiri dari karbon aktif, pasir aktif, ferrolite
greensand, pasir silika, dan zeolite (Culcasi et al., 2019). Penelitian ini bertujuan menentukan
kondisi optimum penurunan Fe*'serta mengevaluasi kinerja filtrasi granular dalam

menghasilkan effluent yang memenuhi standar baku mutu lingkungan (Zhang et al., 2023).

2. METODE PENELITIAN

Metode penelitian ini menggunakan pendekatan eksperimental berbasis literatur, di
mana studi literatur berfungsi sebagai dasar teori untuk mendukung pelaksanaan penelitian.
Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium Quality Control PT. X selama periode 1 Juli — 31

Oktober 2024. Penelitian ini menggunakan limbah pickling dari industri baja PT. X sebagai
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sampel utama. Bahan kimia lainya yang digunakan meliputi: Kalium Hidroksida (KOH) dengan
konsentrasi 20% m/v, 40% m/v, dan 60% m/v, Poliacrilamida (PAM) dengan volume 20 mL,
40 mL, dan 60 mL, Kalsium Hidroksida (Ca(OH):), dan Media filtrasi granular yang terdiri dari
karbon aktif, pasir aktif, ferrolite greensand, pasir silika, dan zeolit.

Sampel limbah pickling diambil langsung dari jalur produksi PT. X dan disimpan dalam
wadah tertutup pada suhu ruang untuk menjaga kestabilan komposisi. Limbah direaksikan
dengan KOH sesuai variasi konsentrasi (20% m/v, 40% m/v, 60% m/v) dan PAM (20 mL, 40
mL, 60 mL). Proses dilakukan dengan pengadukan selama 10, 15, dan 20 menit pada kecepatan
300, 600, dan 900 rpm. Tujuan tahap ini adalah pembentukan flok dan pengendapan Fe?*. Filtrat
hasil presipitasi dialirkan melalui kolom filtrasi berlapis media granular: karbon aktif, pasir
aktif, ferrolite greensand, pasir silika, dan zeolit. Proses ini bertujuan menyisihkan sisa logam
terlarut dan meningkatkan kejernihan efluen. Jika pH akhir masih berada di bawah netral,
dilakukan penambahan Ca(OH). untuk mencapai pH 6.5-8.0 sesuai baku mutu lingkungan.
Tahap penelitian dapat dilihat pada Gambar 1.
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Gambar 1. Tahapan Penelitian
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Metode analisis pada penelitian ini meliputi pengukuran pH, pengamatan perubahan
warna, analisis kadar Fe?, serta analisis statistik. Pengukuran pH dilakukan menggunakan
kertas pH atau pH meter untuk memantau perubahan tingkat keasaman selama proses
netralisasi, sedangkan perubahan warna diamati secara visual sebagai indikator terbentuknya
endapan. Kadar Fe?" ditentukan menggunakan metode titrasi dikromatometri dengan larutan
standar KoCr0O- sebagai titran. Seluruh data hasil percobaan kemudian dianalisis secara statistik
menggunakan ANOVA dua arah tanpa replikasi untuk mengevaluasi pengaruh konsentrasi

KOH dan dosis PAM terhadap penurunan kadar Fe** pada taraf signifikansi 5%.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui efektivitas proses netralisasi dan filtrasi
dalam menurunkan kadar Fe** pada limbah hasil proses pickling di industri baja. Limbah awal
memiliki kadar Fe?" sebesar 160 g/l dengan pH 0, yang menunjukkan kondisi sangat asam
(Coérdova-Udaeta et al., 2025). Tujuan dari penelitian ini menurunkan kadar Fe** melalui proses
netralisasi menggunakan KOH dan koagulan polimer (PAM), diikuti dengan proses filtrasi
menggunakan media batuan.
3.1. PENGARUH KONSENTRASI KOH DAN DOSIS PAM TERHADAP PENURUNAN

KADAR Fe*
Hasil analisis mengenai persentase penurunan kadar Fe** berdasarkan variasi

konsentrasi KOH dan penambahan dosis PAM disajikan pada Gambar 2 berikut.

Pengaruh Konsenfrasi KOH dan Dosis PAM terhadap
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Gambar 2. Grafik persentase penurunan kadar Fe*" berdasarkan variasi konsentrasi KOH dan

dosis PAM pada kecepatan putaran 900 rpm dan waktu pengadukan 20 menit.
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Hasil penelitian menunjukkan bahwa peningkatan konsentrasi KOH dari 20% sampai
60% memberikan peningkatan efisiensi penurunan kadar Fe** yang signifikan. Dapat dilihat
pada Gambar 2 dengan kondisi pengadukan 900 rpm selama 20 menit, persentase penurunan
kadar Fe** meningkat dari 56% menjadi 73%. Hal ini sesuai dengan teori bahwa semakin tinggi
konsentrasi basa, semakin banyak ion OH~ yang tersedia untuk bereaksi dengan Fe?*
membentuk endapan Fe(OH)..

Penambahan PAM sebagai koagulan-flokulan turut meningkatkan efisiensi penurunan
Fe?*. Pada penggunaan konsentrasi KOH 40%, peningkatan dosis PAM dari 20 mL menjadi 60
mL mampu menaikkan persentase penurunan dari 52% menjadi 61%. Dosis PAM yang lebih
besar menghasilkan flok yang lebih stabil dan lebih mudah mengendap. Temuan ini sejalan
dengan laporan (Mokhtar et al., 2024), yang menyatakan bahwa peningkatan dosis flokulan
dapat mempercepat pembentukan flok besar serta memperbesar densitas endapan.

Untuk memperkuat hasil data tersebut maka dilakukan uji ANOVA dua arah tanpa
replikasi dengan hasil dapat dilihat pada Tabel 1 berikut.
Tabel 1. Hasil uji statistik ANOVA perbandingan PAM dan konsentrasi KOH terhadap kadar

Fe?* dengan kecepatan putaran 900 rpm dan waktu pengadukan 20 menit

Source of variation  SS df MS F P-Value F crit
Rows 471,1022 2 235,55 47,703 0,001619 6,944
Coloum 1171,796 2 585,89 118,65 0,000275 6,944
Eror 19,75111 44,9377

Total 1662,649 8

Secara statistik, uji ANOVA pada Tabel 2 menunjukkan bahwa baik KOH maupun
PAM memiliki pengaruh signifikan (p < 0,05) terhadap penurunan Fe**. Hal ini mendukung

teori presipitasi logam berat melalui netralisasi (Lochynski et al., 2021).

3.2. PENGARUH WAKTU DAN KECEPATAN PUTARAN PADA PROSES
NETRALISASI TERHADAP PENURUNAN KADAR Fe?*

Variasi waktu dan kecepatan pengadukan memberikan pengaruh nyata terhadap
efektivitas netralisasi. Dapat dilihat pada Gambar 3 pada konsentrasi KOH 60%, PAM 60 mL,
dan kecepatan pengadukan 300 rpm, persentase penurunan kadar Fe** meningkat seiring
bertambahnya waktu reaksi, yaitu dari 65% pada 10 menit menjadi 68% pada 20 menit. Hal ini
menunjukkan bahwa pembentukan inti flok membutuhkan durasi tertentu agar reaksi presipitasi

berlangsung optimal.
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Kecepatan pengadukan juga berpengaruh signifikan. Dapat dilihat pada waktu
pengadukan 20 menit, peningkatan kecepatan putaran mampu menaikkan persentase penurunan
kadar Fe** dari 68% (300 rpm) menjadi 73% (900 rpm). Peningkatan kecepatan putaran (rpm)
dapat meningkatkan homogenitas distribusi KOH dan PAM serta mempercepat kontak antara
ion Fe* dan OH". Namun, putaran yang terlalu tinggi dapat merusak flok akibat gaya geser
berlebih. Rentang 600-900 rpm terbukti paling optimal, di mana laju turbulensi moderat
mempercepat koagulasi tanpa merusak struktur flok (King et al., 2023).
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Gambar 3. Grafik pengaruh kecepatan putaran (rpm) dan waktu pengadukan terhadap
persentase penurunan kadar Fe? (konsentrasi KOH 60% dan PAM 60 mL).

Untuk memperkuat hasil data tersebut maka dilakukan uji ANOVA dua arah tanpa
replikasi dengan hasil dapat dilihat pada Tabel 2 berikut.
Tabel 2. Hasil uji statistik ANOVA perbandingan kecepatan putaran dan waktu pengadukan
terhadap kadar Fe?" dengan KOH 60% dan PAM 60mL

Source of variation SS df MS F P-Value F crit
Rows 90,142 2 45,07 57,578 0,00112 6,944
Coloum 47,015 2 23,50 30,031 0,00389 6,944
Eror 3,1311 4 0,782
Total 140,28 8

Secara statistik, ujit ANOVA pada Tabel 2 menunjukkan bahwa baik kecepatan putaran

maupun waktu pengadukan memiliki pengaruh signifikan (p < 0,05) terhadap penurunan Fe?*.
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3.3. PENGARUH FILTRASI GRANULAR TERHADAP PENURUNAN KADAR Fe*?*
Sebagai upaya mengoptimalkan proses pemisahan, endapan dan filtrat selanjutnya
dilewatkan pada kolom filtrasi yang memanfaatkan kombinasi berbagai media granular. Media
yang digunakan meliputi karbon aktif, pasir aktif, ferrolite greensand, pasir silika, dan zeolit.
Pemilihan susunan media ini menunjukkan tingkat efektivitas yang sangat tinggi, karena setiap
media memiliki peran spesifik dalam menyaring partikel tersuspensi maupun menyerap sisa
logam yang belum terendapkan sempurna. Karakteristik visual serta susunan media filtrasi

granular tersebut disajikan secara lebih detail pada Gambar 4.

Gambar 4. Alat dan Media Filtrasi Granular

Merujuk pada Tabel 3, proses filtrasi dengan media granular terbukti efektif
menurunkan konsentrasi Fe?* hingga di bawah 0,5585 g/L, yang merupakan batas deteksi
minimum dalam metode titrasi yang digunakan. Berdasarkan Tabel 3, kadar Fe** setelah
melewati seluruh media filtrasi menjadi tidak terdeteksi. Kesuksesan ini disebabkan oleh
kombinasi mekanisme adsorpsi, penyaringan fisik, dan pertukaran ion dari masing-masing
media. Ferrolite greensand secara khusus berfungsi mengoksidasi Fe** menjadi Fe** dan
menangkapnya pada permukaan media, sedangkan zeolit melepaskan ion Na" dan Ca*" untuk
menangkap ion logam. Karbon aktif memperkuat penurunan warna dan sisa senyawa organik.
Filtrasi menunjukkan hasil lebih unggul karena Fe** tidak terdeteksi sama sekali. Perbedaan
tersebut dapat disebabkan oleh kombinasi media yang lebih lengkap dan urutan penyusunan
media yang meningkatkan efektivitas keseluruhan sistem (Annisa et al., 2022).

Tabel 3. Penurunan Fe?" Setelah Filtrasi

Sebelum filtrasi Setelah filtrasi
43 g/L 1,6 g/L
pH 6 pH 6
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3.4. PENGARUH NETRALISASI KEDUA MENGGUNAKAN Ca(OH). TERHADAP
pH

Setelah proses netralisasi tahap pertama dan filtrasi, dilakukan netralisasi tahap kedua
menggunakan Ca(OH). untuk menyesuaikan pH limbah agar memenuhi baku mutu air limbah
sesuai Permen LHK No. 5 Tahun 2014, sekaligus memastikan sisa ion Fe*" terpresipitasi secara
optimal. Proses ini dilakukan dengan menambahkan Ca(OH). hingga pH larutan berada pada
rentang 8—11, kemudian ditambahkan polimer PAM untuk mempercepat pembentukan flok.
Hasil analisis menunjukkan bahwa setelah netralisasi kedua, kadar Fe pada limbah tidak
terdeteksi (berada di bawah batas deteksi alat ukur, yakni <0,5585 g/L), sebagaimana disajikan
pada Tabel 4. Selain itu, nilai pH meningkat secara signifikan dari kondisi asam menjadi netral
hingga basa. Hal ini menunjukkan bahwa Ca(OH). efektif dalam meningkatkan pH sekaligus
mengikat sisa Fe** atau Fe?* membentuk endapan Fe(OH). dan Fe(OH); yang stabil.
Penambahan Ca(OH). memberikan keuntungan dibandingkan KOH pada tahap akhir karena
menghasilkan endapan yang lebih mudah dipisahkan serta lebih stabil secara kimia. Ca(OH):
efektif digunakan pada tahap akhir pengolahan limbah asam industri untuk pengaturan pH dan
penurunan logam berat residu.

Tabel 4. Penurunan Fe?* setelah proses netralisasi kedua

Sebelum netralisasi kedua  Setelah netralisasi kedua
1,6 g/L <0,5585 g/L
pH 6 pH9

Setelah dilakukan penambahan Ca(OH). dan PAM hingga pH meningkat menjadi pH
9, kadar Fe?* dalam sampel menunjukkan hasil < 0,5585 g/L atau tidak terdeteksi. Hal ini
menunjukkan bahwa peningkatan pH pada tahap netralisasi kedua sangat efektif dalam
mengendapkan sisa Fe** yang masih berada dalam bentuk larutan.
3.5. PERUBAHAN WARNA LIMBAH SELAMA PROSES PENGOLAHAN

Keberhasilan netralisasi, presipitasi, dan filtrasi diamati melalui perubahan warna
limbah pada Gambar 5. Limbah pickling awal berwarna hijau tua pekat akibat tingginya ion
besi. Setelah netralisasi dengan KOH dan PAM, warna berubah menjadi kuning keruh karena
terbentuk endapan Fe(OH).. Pasca-filtrasi, limbah menjadi signifikan lebih jernih karena
endapan tertahan oleh media filtrasi. Perubahan visual ini didukung hasil analisis kadar Fe**

yang turun hingga tidak terdeteksi.
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Gambar 5. a) Limbah sebelum diolah b) Setelah dilakukan netralisasi pertama dengan

konsentrasi KOH 20% c) Setelah dilakukan netralisasi pertama dengan konsentrasi KOH 40%
d) Setelah dilakukan netralisasi pertama dengan konsentrasi KOH 60% e) Filtrat setelah di
netralisasi tahap kedua dengan kapur

Perubahan warna larutan berfungsi sebagai indikator visual dalam mengontrol proses
netralisasi. Pada kondisi awal yang sangat asam, larutan berwarna gelap karena tingginya kadar
ion Fe**. Seiring meningkatnya pH akibat penambahan basa, larutan menjadi keruh akibat
pembentukan endapan besi hidroksida. Pasca-sedimentasi dan filtrasi, larutan menjadi lebih
jernih yang menandakan ion besi telah terpresipitasi dan terpisah dari fase cair. Dengan
demikian, perubahan warna menjadi indikator kualitatif bahwa proses netralisasi berlangsung

secara optimal.

4. KESIMPULAN

Proses pengolahan limbah pickling di industri baja menggunakan kombinasi metode
netralisasi dan filtrasi terbukti efektif dalam menurunkan kadar logam besi (Fe*") secara
signifikan. Proses netralisasi menggunakan Kalium Hidroksida (KOH) dan koagulan
Poliacrilamida (PAM) menunjukkan bahwa semakin tinggi konsentrasi KOH dan dosis PAM,
semakin besar efisiensi penurunan kadar Fe**. Kondisi terbaik tercapai pada konsentrasi KOH
60%, dosis PAM 60 mL, waktu pengadukan 20 menit, dan kecepatan 900 rpm, yang mampu
menurunkan kadar Fe?" dari 160 g/ menjadi 43 g/L, atau sekitar 73,13% pada tahap awal
netralisasi. Selanjutnya, proses filtrasi berhasil menurunkan kadar Fe** hingga mencapai
efisiensi 96,28%. Dan pada netralisasi kedua kadar Fe** sudah tidak dapat terdeteksi lagi, dan
pH pada sampel meningkat hingga mencapai pH 9. Dengan demikian, peningkatan pH hingga

9 pada tahap netralisasi kedua menjadi faktor kunci yang memastikan proses penghilangan Fe**
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berlangsung maksimal, sehingga kualitas air hasil olahan menjadi jauh lebih baik dan

memenuhi batas aman dari parameter logam besi.
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