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ABSTRACT

STUDY ADSORPTION OF METHYLENE BLUE DYE BY Nitzschia sp.
BIOMASS IMMOBILIZED ON SILICA-MAGNETITE (Fe304)

By

Murnita Anggraini

This study has been synthesized of hybrid algae silica (HAS) and the hybrid algae
silica magnetite from biomass Nitzschia sp algae (HASM). Material synthesis
product is characterized using infrared spectrometer (IR) to identify functional
groups, X-Ray Diffraction (XRD) to determine crystallography of HAS and
HASM, Scanning Electron Microscopy With Energy Dispersive X-ray (SEM-
EDX) to analyze the surface morphology and the constituent element. Adsorption
methylene blue in HAS and HASM, chemical stability and ability to reuse was
conducted using bacth. The results of adsorption methylene blue by HAS and
HASM was analyzed by UV-Visible (UV-Vis) spectrophotometer. The interactions
of methylene blue with HAS and HASM optimum at pH 7 and 6 with methylene
blue adsorbed by 97,891 and 98,431%. The kinetic data conformed to the pseudo
second order kinetic model with the reaction rate of HAS and HASM respectively
3,21 x 10 and 7,24 x 10 g mg'1 minute'l, isotherm adsorption conformed to the
Freundlich isotherm model.

Key word: Nitzschia sp, Silica, TEOS, Hybrid Algae Silica, Magnetite,
Methylene Blue



ABSTRAK

STUDI ADSORPSI ZAT WARNA METILEN BIRU OLEH BIOMASSA
Nitzschia sp. YANG DIIMMOBILISASI DENGAN
SILIKA-MAGNETIT (Fe304)

Oleh

Murnita Anggraini

Pada penelitian ini telah dilakukan sintesis hibrida alga silika (HAS) dan hibrida
alga silika magnetit (HASM) dari biomassa alga Nitzschia sp. Material hasil
sintesis dikarakterisasi dengan menggunakan Spektrofotometer Infrared (IR)
untuk mengidentifikasi gugus fungsi, X-Ray Diffraction (XRD) untuk menentukan
tingkat kekristalan dari HASM dan Scanning Electron Microscopy With Energi
Dispersive X-Ray (SEM-EDX) untuk menganalisis morfologi permukaan dan
konstituen unsur. Adsorpsi metilen biru pada HAS dan HASM dilakukan dengan
metode bacth untuk mengetahui pH optimum, dan parameter adsorpsi metilen biru
pada adsorben HAS dan HASM. Hasil adsorpsi metilen biru oleh HAS dan
HASM dianalisis dengan spektrofotometer UV-Visible (UV-Vis). Interaksi metilen
biru dengan HAS dan HASM optimum pada pH 7 dan 6 dengan metilen biru
teradsorpsi sebesar 97,891 dan 98,431% . Data kinetika adsorpsi metilen biru
pada HAS dan HASM cenderung mengikuti model kinetika pseudo orde dua
dengan laju adsorpsi masing-masing sebesar 3,21 x 10* dan 7,24 x 10™ g mg'1
menit” sedangkan isoterm adsorpsi metilen biru pada HAS dan HASM cenderung
mengikuti model isoterm Freundlich.

Kata kunci : Nitzschia sp, Silika, TEOS, Hibrida Alga Silika, Magnetit, Metilen
Biru
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I. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Pencemaran air menjadi masalah yang serius di dunia saat ini. Penggunaan
senyawa organik sintetik untuk keperluan industri memberikan dampak negatif
bagi lingkungan seperti tercemarnya sumber daya air permukaan maupun sumber
daya air tanah. Pencemar dari limbah industri antara lain adalah senyawa fenol,
zat warna tekstil, pestisida, poliklorobinefil (PCB), trikloroetilen (TCE), dan
senyawa aromatik lain atau senyawa organik lain yang telah ada dalam air akibat
proses alami, misalnya asam humus di daerah rawa (Andayani dan Sumartono,

1999).

Zat warna dari industri tekstil adalah salah satu sumber yang paling penting dari
kontaminasi lingkungan. Setelah pewarna masuk ke dalam air limbah, maka
campuran tersebut menjadi lebih stabil dan lebih sulit untuk terurai karena
struktur kimia kompleks yang terbentuk (Forgacs et al., 2004). Hampir 10.000
jenis zat warna dengan jumlah yang lebih dari 7x10° ton diproduksi setiap tahun.
Sebanyak 10-15% dari zat warna hilang dalam eluen selama proses pewarnaan

(Singh et al., 2003).



Sekitar 15% dari total produksi zat warna di dunia digunakan oleh industri tekstil
dan limbahnya dibuang ke lingkungan (Houas et al., 2001). Hal ini akan memberi
dampak negatif bagi lingkungan dan kesehatan. Meskipun zat warna hanya
memberi kontribusi yang kecil terhadap total muatan organik dalam air limbah,
tetapi keberadaannya akan memberikan tingkat warna yang tinggi. Selain itu, zat
warna dapat menyebabkan kenaikan Biological Oxygen Demand (BOD) dan
menularkan penyakit melalui air (Gupta ef al., 1988). Zat warna komersial yang
digunakan dalam industri tekstil mempunyai toksisitas yang rendah dengan nilai
Lethal Concentration 50% (LC50) kebanyakan 100 sampai 1000 mg L™ atau
lebih besar. Meskipun demikian, zat warna yang membentuk ligan merupakan

racun bagi mikroorganisme (Keshav and Vidya., 1984).

Salah satu zat warna yang banyak digunakan di industri adalah metilen biru.
Menurut Lin ef al. (2011), metilen biru banyak digunakan karena metilen biru
merupakan zat warna dasar dan mempunyai kelarutan yang baik. Dalam proses
pewarnaan, metilen biru yang terikat hanya sekitar 5% sedangkan sisanya 95%
terbuang sebagai limbah, sehingga kontribusi masuk ke lingkungan perairan
sangat besar. Hal ini dapat menyebabkan gangguan ekosistem dan penyakit
seperti peningkatan denyut jantung, muntah, quadriplegia, tubuh kebiruan (akibat
kekurangan oksigen dalam darah), hepatitis serta rusaknya jaringan sel pada

manusia.

Beberapa cara penghilangan zat warna dan senyawa organik yang ada dalam

limbah cair industri tekstil dapat dilakukan secara kimia, fisika, biologi ataupun



dua gabungan dari ketiganya. Salah satu cara yang berguna dalam pengendalian
pencemaran air akibat adanya zat warna tekstil adalah melalui metode adsorpsi,
karena banyaknya ketersediaan adsorben yang ada di alam dengan harga yang
murah. Ada beberapa material yang biasanya digunakan sebagai adsorben seperti
arang aktif, tanah diatomae, zeolit, bentonit, asam humat, dan silika. Teknik yang
akan dilakukan dalam penelitian ini adalah pengurangan kadar zat warna metilen

biru dengan memanfaatkan biomassa alga sebagai adsorben.

Pemilihan biomassa alga sebagai adsorben metilen biru dikarenakan alga
memiliki kemampuan mengadsorpsi cukup baik (Gadd, 1990). Akan tetapi
pemanfaatan mikroalga sebagai agen pengadsorpsi mempunyai kendala, yaitu
mempunyai massa yang ringan. Kelemahan ini dapat diatasi dengan
mengimmobilisasi biomassa dengan matriks pendukung seperti silika sehingga

meningkatkan stabilitas kimia maupun fisika dari material tersebut.

Silika gel merupakan padatan pendukung yang banyak digunakan dalam proses
adsorpsi karena stabil dalam keadaan asam dan memiliki daya tahan tinggi
terhadap panas. Selain itu silika gel memiliki situs aktif berupa gugus silanol
(=SiOH) dan siloksan (=Si-O-Si=) pada permukaan. Adanya gugus —OH
memberikan peluang secara luas untuk memodifikasi gugus tersebut menjadi
gugus lain yang lebih aktif (Santos et al., 2001). Silika gel digunakan sebagai
matrik pendukung karena dapat menambah kekuatan mekanik dan luas

permukaan dari adsorben hasil immobilisasi biomassa dengan silika itu.



Selain meningkatan stabilitas kimia fisik adsorben melalui proses immobilisasi
biomassa dengan silika, perlu juga dilakukan peningkatan kemampuan fisik dari
adsorben hasil immobilisasi dengan silika sehingga dapat digunakan sebagai
adsorben yang lebih efektif terhadap limbah cair dari industri yang mengandung
bahan-bahan berbahaya seperti zat warna. Oleh sebab itu pada penelitian ini
dilakukan modifikasi dengan teknik pelapisan partikel magnetit pada matriks
pendukung seperti pelapisan silika-magnetit (Fe;O4). Metode ini merupakan salah
satu teknik yang dapat mengatasi adanya gumpalan padatan tersuspensi
(flocculant) dalam limbah industri yang diolah (Jeon, 2011; Peng et al., 2010; Lin
etal., 2011). Penerapan teknik ini diharapkan akan meningkatkan kualitas fisik
dan laju adsorpsinya, sehingga dapat digunakan sebagai adsorben yang lebih

efektif terhadap zat warna dari limbah cair yang dihasilkan industri.

Pada penelitian ini digunakan biomassa Nitzschia sp. sebagai penyerap ion zat
warna pada limbah industri. Alga ini merupakan salah satu mikroalga yang
banyak dijumpai di perairan dan termasuk alga bersel tunggal. Nitzschia sp.
mampu mengadsorpsi dalam keadaan hidup atau dalam sel mati (biomassa),
karena adanya gugus fungsional yang dapat bertindak sebagai ligan yaitu -COOH
dan juga gugus amina yang dapat berikatan dengan ion logam (Putra, 2006).
Mikroalga ini mempunyai kecepatan pertumbuhan yang tinggi, mudah
dibudidayakan, dan memiliki kadar lipid yang cukup tinggi (Chisti, 2007). Namun
alga ini belum banyak digunakan sebagai adsorben, sehingga dalam penelitian ini

akan dipelajari kemampuan adsorpsinya.



Berdasarkan uraian di atas, maka dalam penelitian ini dilakukan sintesis material
hibrida alga silika melalui teknik pelapisan silika-magnet. Material yang diperoleh
dikarakterisasi dengan spektrofotometer inframerah (IR) untuk analisis gugus
fungsi, sedangkan untuk menentukan struktur kristal dari material tersebut
menggunakan difraktometer sinar-X (XRD). Selain itu material yang diperoleh
juga diuji sifat adsorpsinya untuk menentukan laju dan pola isoterm adsorpsi zat
warna metilen biru. Kadar metilen biru yang teradsorpsi pada adsorben dianalisis

dengan menggunakan spektrofotometer UV-Visible.

B. Tujuan Penelitian

Berdasarkan latar belakang yang telah dijelaskan, maka penelitian ini dilakukan

dengan tujuan sebagai berikut :

1. Mempelajari cara sintesis dan karakterisasi hibrida alga silika (HAS) dan
hibrida alga silika-magnetit (HASM) dari biomassa Nitzschia sp.

2. Mempelajari pengaruh pH, waktu dan konsentrasi pada metilen biru yang
teradsorpsi oleh HAS dan HASM dari biomassa Nitzschia sp.

3. Menentukan laju dan isoterm adsorpsi zat warna metilen biru pada HAS dan

HASM dari biomassa Nitzschia sp.



C. Manfaat Penelitian

Adapun manfaat penelitian ini untuk memberikan informasi tentang proses
immobilisasi alga Nitzschia sp. silika dengan pelapisan magnetit dan
penggunaannya sebagai adsorben zat warna metilen biru dari limbah sehingga
dapat diaplikasikan di lingkungan dalam rangka mengurangi pencemaran zat

warna.



II. TINJAUAN PUSTAKA

A. Biomassa Alga Nitzschia sp.

Alga merupakan salah satu mikroorganisme yang hidup di daerah perairan dan
berperan sebagai sumberdaya alam hayati laut yang bernilai ekonomis serta
memiliki peranan ekologis sebagai produsen dalam rantai makanan dan tempat
pemijahan biota-biota laut (Bold and Wyne, 1985). Alga memiliki bentuk dan
ukuran yang beranekaragam, ada yang mikroskopis, bersel satu, berbentuk

benang/pita atau berbentuk lembaran.

Adapun alga yang digunakan pada penelitian ini adalah Nitzschia sp., dalam
ekosistem perairan, Nitzschia sp. berperan penting sebagai produsen primer.
Mikroalga ini banyak digunakan sebagai pakan alami bagi larva organisme laut
seperti krustacea, bivalvia, dan ikan (Isnansetyo and Kurniastuty, 1995). Selain
sebagai pakan alami bagi organisme laut, mikroalga Nitzschia juga salah satu jenis
organisme penghasil lipid yang potensial untuk dikembangkan sebagai bahan
dasar pembuatan biodiesel (Campbell, 2008). Mikroalga ini mempunyai
kecepatan pertumbuhan yang tinggi, mudah dibudidayakan, dan memiliki kadar

lipid yang cukup tinggi (Chisti, 2007).



Klasifikasi Nitzschia sp. adalah sebagai berikut :
Phyllum : Chrysophyta
Kelas : Bacillariophyceae (Diatoms)
Ordo : Pennales
Sub ordo : Biraphidineaea
Famili : Nitzschiaceaea
Genus : Nitzschia

Spesies : Nitzschia sp.
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Gambar 1. Nitzschia sp.

Nitzschia sp. merupakan diatom yang termasuk alga bentik, mempunyai ciri-ciri
antara lain bentuk sel memanjang dengan satu setae yang panjang disetiap
ujungnya, mempunyai dinding sel yang tipis dan ukuran sel berkisar antara 10-40
um (Valentina et al., 2007). Nitzschia sp. memiliki kandungan protein 33%,
lemak 21%, dan karbohidrat (serat kasar) 28% (Isnansetyo and Kurniastuty,

1995).

Secara umum, keuntungan pemanfaatan alga sebagai bioindikator dan biosorben

adalah :



1. Alga mempunyai kemampuan yang cukup tinggi dalam mengadsorpsi karena
di dalam alga terdapat gugus fungsi karboksil, hidroksil, amina, sulfudril
imadazol, sulfat, dan sulfonat yang terdapat dalam dinding sel dalam
sitoplasma.

2. Bahan bakunya mudah didapat dan tersedia dalam jumlah banyak.

3. Biaya operasional yang rendah.

4. Tidak perlu nutrisi tambahan.

Alga dapat dimanfaatkan sebagai bioindikator logam berat karena dalam proses
pertumbuhannya, alga membutuhkan sebagai jenis logam sebagai nutrient alami,
sedangkan ketersediaan logam dilingkungan sangat bervariasi. Suatu lingkungan
yang memiliki tingkat kandungan logam berat yang melebihi jumlah yang
diperlukan, dapat mengakibatkan pertumbuhan alga terhambat, sehingga dalam
keadaan ini eksistensi logam dalam lingkungan adalah polutan bagi alga. Dan
adapun syarat utama suatu alga sebagai bioindikator adalah harus memiliki daya

tahan tinggi terhadap toksisitas akut maupun toksisitas kronis.

Pemanfaatan biomassa alga terkadang memiliki beberapa kelemahan yaitu
ukurannya yang sangat kecil, berat jenis yang rendah dan strukturnya mudah
rusak akibat degradasi oleh mikroorganisme lain (Harris and Rammelow, 1990).
Untuk mengatasi kelemahan tersebut berbagai upaya dilakukan, diantaranya
dengan mengimmobilisasi biomassanya. Immobilisasi biomassa dapat dilakukan
dengan menggunakan:

1. Matrik polimer seperti polietilena, glikol dan akrilat.
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2. Oksida seperti alumina dan silika.

3. Campuran oksida seperti kristal aluminasilikat, asam polihetero, dan Karbon.

Berbagai mekanisme yang berbeda telah dilakukan untuk mengikat antara ion
logam dengan alga/biomassa seperti pertukaran ion, pembentukan kompleks

koordinasi, pengendapan mikro, dan adsorpsi.

B. Immobilisasi Biomassa Alga

Pemanfaatan biomassa alga terkadang memiliki beberapa kelemahan yaitu
ukurannya yang sangat kecil, berat jenis yang rendah, dan strukturnya mudah
rusak akibat degradasi oleh mikroorganisme lain. Untuk mengatasi kelemahan
tersebut berbagai upaya dilakukan, diantaranya dengan mengimmobilisasi
biomassanya. Immobilisasi biomassa dapat dilakukan dengan menggunakan
matriks polimer seperti polietilena, glikol, dan akrilat, oksida seperti alumina,
silika, dan campuran oksida seperti kristal aluminasilikat, asam polihetero, dan

karbon (Harris and Rammelow, 1990).

Untuk meningkatkan kestabilan biomassa alga sebagai adsorben, pada penelitian
ini dilakukan immobilisasi dengan matriks pendukung menggunakan silika gel.
Silika gel merupakan salah satu adsorben yang paling sering digunakan dalam
proses adsorpsi. Hal ini disebabkan oleh mudahnya silika diproduksi dan sifat

permukaan (struktur geometri pori dan sifat kimia pada permukaan) dan dapat
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dengan mudah dimodifikasi (Fahmiati ef al., 2004).

Agar laju dan kapasitas adsorben meningkat dalam mengadsorpsi metilen biru,
maka dilakukan teknik pelapisan silika dengan magnetit (Fe;O4). Penambahan
magnetit ini dapat meningkatkan stabilitas adsorben dengan jalan melapisi
permukaan silika dengan magnetit secara in-situ. Lapisan permukaan silika
diharapkan berfungsi sebagai perisai terhadap pengaruh lingkungan, sehingga
magnetit lebih stabil. Pertama, karena silika yang melapisi permukaan
nanopartikel magnetit menghalangi gaya tarik-menarik magnetit dipolar antar
partikel, sehingga terbentuk partikel yang mudah terdispersi di dalam media cair
dan terlindungi dari kerusakan dalam suasana asam. Kedua, terdapatnya gugus
silanol dalam jumlah besar pada lapisan silika mempermudah aktivasi magnetit.
Gugus silanol menjadi tempat terikatnya berbagai gugus fungsi seperti karbonil,
biotin, avidin, dan molekul lainnya sehingga memudahkan aplikasi magnetit
terutama di bidang biomedis. Selain itu, lapisan silika memberikan sifat inert yang

berguna bagi aplikasi pada sistem biologis (Pankhurst ef al., 2003; Deng, 2005).

| | . .
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Nitzschia sp. Silika Gel

Gambar 2. Struktur Nitzschia sp. yang terimmobilisasi dalam silika gel (Triyatno,
2004).
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C. Silika Gel

Silika merupakan bahan kimia yang pemanfaatannya sangat luas seperti di bidang
elektronik, mekanik, medis, dan seni. Silika juga dimanfaatkan sebagai bahan
penyerap kadar air di udara sehingga memperpanjang masa simpan bahan dan
sebagai bahan campuran serta untuk membuat keramik seni. Silika gel merupakan
salah satu adsorben yang paling sering digunakan dalam proses adsorpsi (Fahmiati
etal., 2004). Silika gel termasuk dalam silika amorf yang beragregasi membentuk
partikel yang lebih besar (1-2,5 um) membentuk kerangka tiga dimensi. Silika
amorf dapat juga digunakan sebagai pendukung katalis karena luas permukaan

yang besar dan porositasnya tinggi (Amaria dan Henny, 2007).

Silika amorf terbentuk ketika silikon teroksidasi secara termal. Silika amorf
terdapat dalam beberapa bentuk yang tersusun dari partikel-partikel kecil yang
kemungkinan ikut tergabung. Biasanya silika amorf mempunyai kerapatan 2,21
g/cm (Hartono dkk, 2002). Oscik (1982) mengemukakan bahwa sifat silika gel
bergantung pada orientasi dari ujung tempat gugus hidroksil berkombinasi.
Susunan permukaan SiOy tetrahedral yang tidak teratur dan beragregasi
membentuk kerangka tiga dimensi yang terbentuk karena kondensasi asam
ortosilikat. Struktur satuan mineral silika pada dasarnya mengandung kation Si**
yang terkoordinasi secara tetrahedral dengan anion O*. Rumus kimia silika gel

secara umum adalah SiO2.xH20 (Oscik, 1982).

Silika gel dalam penggunaanya memiliki kelemahan seperti pada rendahnya

efektivitas dan selektivitas permukaan sehingga silika gel tidak mampu berfungsi
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sebagai adsorben yang efektif. Hal ini terjadi karena situs aktif yang ada hanya
berupa gugus silanol (Si-OH) dan siloksan (Si-O-Si). Akan tetapi kekurangan ini
dapat diatasi dengan memodifikasi permukaan dengan menggunakan situs aktif
yang sesuai untuk mengadsorpsi senyawa yang dikehendaki. Oleh karena itu,
perlu ditambahkan gugus aktif tertentu pada permukaan silika gel. Modifikasi
silika dilakukan dengan mendesain molekul menggunakan agen silan sebagai
prekusor untuk membentuk permukaan baru pada silika gel yang mengandung
molekul organik (Buhani et al., 2009). Silika gel mampu berikatan dengan
senyawa oganik yang memiliki afinitas baik terhadap atom Si atau terhadap atom
O (Ishizaki et al., 1998). Agen pemodifikasi dapat berinteraksi dengan silika gel
melalui interaksi fisik dan kimia. Permukaan silika gel dapat dimodifikasi secara
fisika dengan tujuan untuk mengubah perbandingan konsentrasi gugus silanol dan
siloksan atau secara kimia yang bertujuan untuk mengubah karakterisasi kimia

permukaan silika gel.

D. Magnetit (Fez0y)

Magnetit (Fe3O4) atau oksida besi hitam merupakan oksida besi yang paling kuat
sifat magnetisnya yang saat ini menarik perhatian para ilmuwan dan rekayasawan
untuk mempelajarinya secara intensif (Teja dan Koh, 2008). Magnetit yang
berukuran nano banyak dimanfaatkan pada proses-proses industri (misalnya
sebagai tinta cetak, pigmen pada kosmetik) dan pada penanganan masalah-
masalah lingkungan (misalnya sebagai magnetic carrier precipitation process

untuk menghilangkan anion atau pun ion logam dari air dan air limbah).
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Nanopartikel magnetit juga dimanfaatkan dalam bidang biomedis baik secara in
vivo (di dalam tubuh) maupun in vitro (di luar tubuh), misalnya sebagai agen
magnetis pada aplikasi-aplikasi biomolecule separation, drug delivery system,
hyperthermia theraphy, maupun sebagai contrast agent pada magnetic Resonance

Imaging (Cabrera dkk, 2007).

Fe;0, dapat dihasilkan dari endapan campuran FeCl,4H,0 dan FeCl;6H,0
dalam suasana basa (dengan kehadiran NH4Cl), reaksinya menurut Dung et al.,
(2009) adalah sebagai berikut :

FeCl,4H,0 + FeCl3;6H,0 + 8NH,OH - Fe;04 + 8NH,4C1 + 20 H,0O

Secara umum reaksinya: 2Fe’” + Fe?* + 8OH > Fe;04 + 4H,0

Magnetit nanopartikel digunakan untuk melapisi beberapa surfaktan untuk anti
penggumpalan yang diakibatkan oleh interaksi dipol magnet antara partikel.
Magnetit nanopartikel biasanya terdiri dari pusat magnet dan cangkang polimer
yang mempunyai gugus fungsi yang aktif dan istimewa untuk berbagai aplikasi.
Aplikasi yang paling terkenal dari teknologi magnetik yaitu kromatografi
bioafinitas, penanggulangan limbah air, penghentian enzim atau biomolekul lain,

dan preparasi uji imunologi.

E. Proses Sol-gel

Proses sol-gel telah banyak dikembangkan terutama untuk pembuatan hibrida,

kombinasi oksida anorganik (terutama silika) dengan alkoksisilan. Proses ini
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didasarkan pada prekursor molekular yang dapat mengalami hidrolisis,
kebanyakan merupakan alkoksida logam atau semi logam. Menurut Schubert dan
Husing (2000) proses sol-gel merupakan proses yang dapat digambarkan sebagai
pembentukan suatu jaringan oksida melalui reaksi polikondensasi yang progresif
dari molekul prekursor dalam medium cair atau merupakan proses untuk
membentuk material melalui suatu sol, gelation dari sol dan akhirnya

penghilangan pelarut.

Prose sol-gel berlangsung melalui langkah-langkah sebagai berikut:
1. Hidrolisis dan kondensasi

2. Gelation (transisi sol-gel)

3. Aging (pertumbuhan gel)

4. Drying (pengeringan)

Melalui polimerisasi kondensasi akan terbentuk dimer, trimer dan seterusnya
sehingga membentuk bola-bola polimer. Sampai pada ukuran tertentu (diameter
sekitar 1,5 nm) dan disebut sebagai partikel silika primer. Gugus silanol
permukaan partikel bola polimer yang berdekatan akan mengalami kondensasi
disertai pelepasan air sampai terbentuk partikel sekunder dengan diameter sekitar
4,5 nm. Pada tahap ini larutan sudah mulai menjadi gel ditandai dengan
bertambahnya viskositas. Gel yang dihasilkan masih sangat lunak, tidak kaku dan
disebut alkogel. Tahap selanjutnya adalah proses pembentukan gel. Pada tahap
ini, kondensasi antara bola-bola polimer terus berlangsung membentuk ikatan

siloksan menyebabkan menurunnya jari-jari partikel sekunder dari 4,5 nm menjadi
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4 nm dan akan teramati penyusun alkogel yang diikuti dengan berlangsungnya
eliminasi larutan garam. Tahap akhir pembentukan silika gel adalah xerogel yang
merupakan fasa silika yang telah mengalami pencucian dan pemanasan.
Pemanasan pada temperatur 110°C mengakibatkan dehidrasi pada hidrogel dan
terbentuknya silika gel dengan struktur SiO, xH,O (Enymia dan Sulistriani, 1998).
Produk akhir yang dihasilkan berupa bahan amorf dan keras yang disebut silika

gel kering.

Pada proses sol-gel, bahan dasar yang digunakan untuk membentuk silika dapat
berupa logam alkoksida seperti TEOS (tetraetilortosilikat). TEOS mudah
terhidrolisis oleh air dan mudah digantikan oleh gugus OH. Selanjutnya silanol
(Si-OH) direaksikan antara keduanya atau direaksikan dengan gugus alkoksida
non-hidrolisis untuk membentuk ikatan siloxane (Si-O-Si) dan mulailah terbentuk

jaringan silika.
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Gambar 3. Struktur TEOS (tetraetilortosilikat)

Reaksi pada proses sol-gel dapat dilihat pada persamaan berikut:
Hidrolisis

=Si-OR + H-OH — =Si-OH + ROH
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Polikondensasi
=Si-OH + HO-Si= — =Si-0-Si= + H,O
=Si-OH + RO-Si= — =Si-0-Si= + ROH

(Brinker and Scherer, 1990).

F. Metilen Biru

Metilen biru memiliki rumus kimia CiH;sN3SCI, merupakan senyawa
hidrokarbon aromatik yang beracun dan termasuk zat warna kationik dengan daya
adsorpsi yang sangat kuat. Pada umumnya metilen biru digunakan sebagai
pewarna sutra, wool, tekstil, kertas, peralatan kantor, dan kosmetik. Senyawa ini
berupa kristal berwarna hijau gelap. Ketika dilarutkan, metilen biru dalam air atau
alkohol akan menghasilkan larutan berwarna biru. Metilen biru memiliki berat
molekul 319,86 gr/mol, dengan titik lebur 105°C dan daya larut sebesar 4,36 x 10*
mg/L (Palupi, 2006). Konsentrasi metilen biru yang berada dalam larutan dapat
dianalisis dengan menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang

gelombang 664 nm (Hong et al., 2009; Gao et al., 2013; Hussin et al., 2015).

cl

Gambar 4. Struktur metilen biru klorida
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Molekul zat warna merupakan gabungan dari zat organik tidak jenuh dengan
kromofor sebagai pembawa warna. Zat organik tidak jenuh yang dijumpai dalam
pembentukan zat warna adalah senyawa aromatik antara lain senyawa
hidrokarbon aromatik dan turunannya, fenol dan turunannya serta senyawa-

senyawa hidrokarbon yang mengandung nitrogen (Manurung dkk., 2004).

Gugus kromofor adalah gugus yang menyebabkan molekul menjadi berwarna..
Kromofor zat warna reaktif biasanya merupakan sistem azo dan antrakuinon
dengan berat molekul relatif kecil. Daya serap terhadap serat tidak besar sehingga
zat warna yang tidak bereaksi dengan serat mudah dihilangkan. Gugus-gugus
penghubung dapat mempengaruhi daya serap dan ketahanan zat warna terhadap
asam atau basa. Gugus-gugus reaktif merupakan bagian-bagian dari zat warna
yang mudah lepas. Dengan lepasnya gugus reaktif ini, zat warna menjadi mudah
bereaksi dengan serat kain pada pakaian. Pada umumnya agar reaksi dapat
berjalan dengan baik maka diperlukan penambahan alkali atau asam sehingga

mencapai pH tertentu (Manurung dkk., 2004).

Tabel 1. Nama dan struktur kimia kromofor

Nama Gugus Struktur Kimia
Nitroso NO atau (-N-OH)
Nitro NO2 atau (NN-OOH)
Grup Azo -N=N-

Grup Etilen -C=C-

Grup Karbonil -CO-

Grup Karbon-Nitrogen -C=NH ; CH=N-
Grup Karbon-Sulfur -C=S ; -C-S-S-C-

(Manurung dkk., 2004).
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G. Adsorpsi

Adsorpsi merupakan fenomena yang terjadi pada permukaan. Adsorpsi secara
umum didefinisikan sebagai akumulasi sejumlah molekul, ion atau atom yang
terjadi pada batas antara dua fasa (Alberty and Daniel, 1987). Fasa yang
menyerap disebut adsorben dan fasa yang terserap disebut adsorbat. Kebanyakan
adsorben adalah bahan-bahan yang memiliki pori karena adsorpsi berlangsung
terutama pada dinding-dinding pori atau pada letak-letak tertentu di dalam

adsorben.

Gaya tarik-menarik dari suatu padatan dibedakan menjadi dua jenis gaya, yaitu
gaya fisika dan gaya kimia yang masing-masing menghasilkan adsorpsi fisika
(physisorption) dan adsorpsi kimia (chemisorption) (Oscik, 1982). Adsorpsi
fisika adalah proses interaksi antara adsorben dengan adsorbat yang melibatkan
gaya-gaya antar molekul seperti gaya van der Waals, sedangkan adsorpsi kimia
terjadi jika interaksi adsorben dan adsorbat melibatkan pembentukan ikatan kimia.
Dalam proses adsorpsi melibatkan berbagai macam gaya yakni gaya van der
Waals, gaya elektrostatik, ikatan hydrogen serta ikatan kovalen (Martell and

Hancock, 1996).

Dalam adsorpsi fisika, molekul-molekul teradsorpsi pada permukaan dengan
ikatan yang lemah. Adsorpsi ini umumnya bersifat reversibel sehingga subtansi
yang telah teradsorpsi relatif mudah dilepaskan kembali dengan cara menurunkan

tekanan gas atau konsentrasi zat terlarut. Energi yang menyertai fisisorpsi adalah
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rendah berkisar antara 10 kJ/mol dan lebih rendah dari energi adsorpsi kimia

(Adamson, 1990).

Pada adsorpsi kimia terjadi pembentukan dan pemutusan ikatan, sehingga energi
adsorpsinya berada pada kisaran yang sama dengan reaksi kimia. Ikatan antara
adsorben dan adsorbat cukup kuat sehingga tidak terjadi spesiasi, karena zat
teradsorpsi menyatu dengan adsorben membentuk lapisan tunggal dan relatif
reversibel. Batas minimal suatu adsorpsi dikategorikan sebagai kemisorpsi adalah
memiliki harga energi adsorpsi sebasar 20,92 kJ/mol (Adamson, 1990). Energi
yang menyertai adsorpsi kimia relatif tinggi yaitu berkisar 42-420 kJ/mol. Ini
diperkuat oleh studi spektroskopi bahwa terjadi transfer elektron dan terbentuk

ikatan kimia antara adsorben dan adsorbat.

Menurut Shaw (1980), proses adsorpsi larutan secara teoritis umumnya
berlangsung lebih rumit dibandingkan proses adsorpsi pada gas, uap atau cairan
murni. Hal ini disebabkan pada adsorpsi larutan melibatkan persaingan antara
komponen larutan dengan situs adsorpsi. Proses adsorpsi larutan dapat
diperkirakan secara kualitatif dari polaritas adsorben dan komponen penyususn
larutan. Kecenderungan adsorben polar lebih kuat menyerap adsorbat polar
dibandingkan adsorbat non-polar, demikian sebaliknya. Kelarutan adsorbat
dalam pelarut merupakan faktor yang menentukan dalam proses adsorpsi,
umumnya subtansi hidrofilik sukar teradsorpsi dalam larutan encer.

Adsorpsi suatu zat dari larutan berbeda dengan adsorpsi zat secara individu, sebab

larutan minimal mengandung dua komponen yang dapat membentuk lapisan yang
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teratur pada permukaan adsorben. Jika permukaan adsorben dan larutan telah
jenuh dengan molekul adsorbat maka hanya terjadi penggantian satu komponen

oleh komponen lainnya.

1. Kinetika Adsorpsi

Kinetika adalah deskripsi laju reaksi. Kinetika adsorpsi tergantung pada luas
permukaan partikel. Urutan reaksi mendefinisikan ketergantungan laju reaksi
pada konsentrasi spesies yang bereaksi. Orde reaksi ditentukan secara empiris,
tetapi tidak berkaitan dengan stoikiometri reaksi. Sebaliknya, kinetika diatur oleh
proses mekanisme, yaitu dengan jumlah spesies yang bertabrakan untuk terjadinya
reaksi. Selain itu, kinetika juga dapat digunakan untuk menentukan kecepatan
adsorpsi yang berlangsung dan menentukan kapasitas keseimbangan yang dapat
dimanfaatkan dalam situasi yang dinamis dan praktis. Tingkat adsorpsi
keseluruhan dipengaruhi oleh perubahan sifat dan komponen pelarut, serta ukuran
partikel dan suhu. Kinetika reaksi adsorpsi juga tergantung pada gugus fungsional
dan konsentrasi. Tingginya tingkat substitusi gugus fungsional pada polimer inert

dapat meningkatkan laju reaksi keseluruhan (Allen ef al., 2004).

Analisa kinetika didasarkan pada kinetika reaksi terutama pseudo orde pertama
atau mekanisme pseudo pertama bertingkat. Untuk meneliti mekanisme adsorpsi,
konstanta kecepatan reaksi sorpsi kimia, digunakan persamaan sistem pseudo
order pertama oleh Lagergren dan mekanisme pseudo order kedua (Buhani et al.,
2010). Model kinetik (pseudo urutan pertama dan persamaan orde dua) dapat

digunakan dengan asumsi bahwa konsentrasi diukur sama dengan konsentrasi
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permukaan adsorben. Tingkat persamaan urutan pertama Lagergren adalah salah
satu yang paling banyak digunakan untuk adsorpsi zat terlarut dari larutan cair

(Liu et al., 2004).

Untuk konstanta laju kinetika pseudo orde satu:

dg,
dt

:kl(qe _qt) (1)

Dengan g, adalah jumlah ion yang teradsorpsi (mg/g) pada waktu keseimbangan,
q: adalah jumlah ion yang teradsorpsi pada waktu ¢ (menit), k; adalah konstanta
kecepatan adsorpsi (jam’l). Integrasi persamaan ini dengan kondisi batas # =0
sampai t=t dan ¢, = ¢;, memberikan:

In(g, —¢,) =Ing, —kt 2)
Dengan menggunakan regreasi linear dan mengalurkan In(g, — ¢, ) terhadap ¢
diperoleh konstanta k;. Untuk konstanta kecepatan reaksi order kedua proses

kemisorpsi:

dq 2
r=k -q, 3
r (9, —q,) 3)

Integrasi persamaan ini dengan kondisi batas ¢ = 0 sampai ¢ = ¢ dan g, = 0 sampai
q: = q;, memberikan:

L= Ligy @)
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Dengan k; konstanta keseimbangan order kedua kemisorpsi (g/mg.jam). Model
kinetika order kedua dapat disusun untuk mendapatkan bentuk linear :

LA . )

q, kzqe2 q,

(Soeprijanto dan Bambang, 2006).

2. Kapasitas Adsorpsi

Model kesetimbangan adsorpsi yang sering digunakan untuk menentukan

kesetimbangan adsorpsi adalah isotermal Langmuir dan Freundlich.

*  Model Adsorpsi Langmuir

Menurut Oscik (1982), teori Langmuir menjelaskan bahwa pada permukaan
adsorben terdapat sejumlah tertentu situs aktif yang sebanding dengan luas
permukaan. Setiap situs aktif hanya satu molekul yang dapat diadsorpsi.
Ikatan antara zat yang teradsorpsi dengan adsorben dapat terjadi secara fisika
atau secara kimia. Ikatan tersebut harus cukup kuat untuk mencegah

perpindahan molekul yang telah teradsorpsi sepanjang permukaan adsorben.

Model adsorpsi isoterm Langmuir dapat dinyatakan dalam persamaan:

c_1.1
E_bx-'_bc (6)

dimana C adalah konsentrasi kesetimbangan, m adalah jumlah zat yang
teradsorpsi per gram adsorben, b adalah kapasitas adsorpsi dan K adalah

tetapan kesetimbangan adsorpsi. Dengan kurva linier hubungan antara C/m
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versus C, maka dapat ditentukan nilai b dari kemiringan (slop) dan K dari
intersep kurva. Energi adsorpsi (E,q) yang didefinisikan sebagai energi yang
dihasilkan apabila satu mol zat teradsorpsi dalam adsorben dan nilainya
ekuivalen dengan nilai negatif dari perubahan energi bebas Gibbs standar, AG’,
dapat dihitung menggunakan persamaan:

AGaqs = —AG® = RT InK (7
Dengan R adalah tetapan gas umum (8,314 J/mol K), T temperatur (K) dan K
adalah tetapan kesetimbangan adsorpsi yang diperoleh dari persamaan
Langmuir dan energi total adsorpsi adalah sama dengan energi bebas Gibbs

(Oscik, 1982). AG sistem negatif artinya adsorpsi beralangsung spontan.

Sehingga dapat dibuat grafik sebagai berikut:

C/m(gL™")

v

C (mg L'l]

Gambar 5. Model Isoterm Adsorpsi Langmuir (Husin and Rosnelly, 2007).
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*  Model Adsorpsi Freundlich

Model isoterm Freundlich menjelaskan bahwa proses adsorpsi pada bagian
permukaan adalah heterogen dimana tidak semua permukaan adsorben
mempunyai daya adsorpsi. Model isoterm Freundlich menunjukkan lapisan
adsorbat yang terbentuk pada permukaan adsorben adalah multilayer. Hal
tersebut berkaitan dengan ciri-ciri dari adsorpsi secara fisika dimana adsorpsi

dapat terjadi pada banyak lapisan (multilayer) (Husin and Rosnelly, 2007).

Asumsi yang digunakan :

a. Tidak ada asosiasi dan disosiasi molekul-molekul adsorbat setelah
teradsorpsi pada permukaan padatan.

b. Hanya berlangsung mekanisme adsorpsi secara fisis tanpa adanya adsorpsi
kimia.

c. Permukaan padat bersifat heterogen (Noll ef al., 1992).

Bentuk persamaan Freundlich adalah sebagai berikut:

1
Qe = KrC} ®)
Dimana:
Qe = Banyaknya zat yang terserap per satuan berat adsorben (mol/g)
Ce = Konsentrasi adsorbat pada saat kesetimbangan (mol/L)
n = Kapasitas adsorpsi maksimum (mol/g)

K;= Konstanta freundlich (L/mol)
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Persamaan di atas dapat diubah kedalam bentuk linier dengan mengambil

bentuk logaritmanya:

logQ. = logKy + %logCe )

Sehingga dapat dibuat Gafik sebagai berikut:

log Qe ¢

1

*

log Ky

log Ce

Gambar 6. Model Isoterm Adsorpsi Freundlich

Bentuk linear dapat digunakan untuk menentukan kelinearan data percobaan
dengan cara mengeplotkan C/Q terhadap Ce. Konstanta Freundlich Ky dapat
diperoleh dari kemiringan garis lurusnya dan 1/n merupakan harga slop. Bilan
diketahui K dapat dicari, semakin besar harga Ky maka daya adsorpsi akan
semakin baik dan dari harga Kryang diperoleh, maka energi adsorpsi akan

dapat dihitung (Rousseau, 1987).

Selain itu, untuk menentukan jumlah metilen biru teradsorpsi, rasio distribusi
dan koefisien selektivitas pada proses adsorpsi metilen biru terhadap adsorben
alga Nitzschia sp., hibrida alga silika (HAS) dan HAS-magnetit (Fe;0O,) dapat

digunakan persamaan berikut:
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Q = (Co-Ca)VIW (10)
Dimana Q menyatakan jumlah metilen biru teradsorpsi (mg/g), Co dan Ca
menyatakan konsentrasi awal dan kesetimbangan dari metilen biru (mmol/L),

W adalah massa adsorben (g), V adalah volume larutan metilen biru (L)

(Buhani et al., 2009).

H. Mekanisme Interaksi Metilen Biru dengan Adsorben

Dalam larutan bentuk molekul metilen biru adalah kationik, jadi adsorpsi dapat
disebabkan oleh interaksi elektrostatik antara muatan negatif dari adsorben dan
muatan positif dari molekul metilen biru. Adsorpsi metilen biru oleh biomassa
dipelajari dalam kisaran pH 1-10 (Rubin et al, 2005). Pada nilai pH rendah situs
aktif dari biomassa alga terprotonasi dan mengadsorbsi metilen biru, hal ini
menunjukkan bahwa interaksi elektrostatik dan hidrofobik keduanya memberikan
kontribusi penting bagi adsorbsi metilen biru (Rubin ez al., 2005 ; Imamura et al.,

2002).
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Gambar 7. Mekanisme reaksi dari adsorpsi Metilen biru pada dinding sel
biomassa Nitzschia sp. yang diimobilisasi dalam silika gel (Das et al.,
2006).

I. Karakterisasi

1. Spektrofotometer Inframerah (IR)

Spektrum inframerah suatu molekul adalah hasil transisi antara tingkat energi
getaran (vibrasi) atau osilasi (oscillation). Bila molekul menyerap radiasi
inframerah, energi yang diserap menyebabkan kenaikan dalam amplitudo getaran
atom-atom yang terikat itu. Jadi molekul ini berada pada keadaan vibrasi
tereksitasi (excited vibrational state); energi yang diserap ini akan dibuang dalam
bentuk panas bila molekul itu kembali ke keadaan dasar. Panjang gelombang
eksak dari absorpsi oleh suatu tipe ikatan, bergantung pada macam getaran dari

ikatan tersebut. Oleh karena itu, tipe ikatan yang berlainan menyerap radiasi
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inframerah pada panjang gelombang yang berlainan. Dengan demikian
spektrometri inframerah dapat digunakan untuk mengidentifikasi adanya gugus

fungsi dalam suatu molekul (Supratman, 2010).

2. Spektrofotometer UV-Visible (UV-Vis)

Spektrum sinar UV terentang pada panjang gelombang 100 - 400 nm, sedangkan
untuk spektrum tampak (visible) pada panjang gelombang 400 nm (ungu) hingga
800 nm (merah). Dalam setiap molekul atau atom, foton dari cahaya UV dan
tampak memiliki energi untuk menyebabkan transisi antara tingkat energi

elektronik yang spesifik (Creswell et al., 1982).

Serapan cahaya oleh molekul dalam daerah spektrum UV dan Vis tergantung pada
struktur elektronik dari molekul. Serapan UV dan Vis dari senyawa-senyawa
organik berkaitan erat dengan transisi-transisi diantara energi elektronik. Dengan
demikian, serapan radiasi UV dan Vis sering dikenal sebagai spektroskopi
elektronik. Transisi-transisi tersebut biasanya terjadi antara orbital ikatan atau
orbital pasangan elektron bebas dan orbital non ikatan tak jenuh atau orbital anti
ikatan. Panjang gelombang serapan merupakan ukuran dari pemisahan tingkat
energi orbital yang bersangkutan. Spektrum UV dan Vis berupa gambar hubungan
antara panjang gelombang atau frekuensi serapan dengan intensitas serapan
(transmitansi atau absorbansi). Sering juga data ditunjukkan sebagai grafik atau
tabel yang menyatakan hubungan antara panjang gelombang dengan serapan

molar atau log dari serapan molar, €y,x, atau log emax (Sastrohamidjojo, 2001).
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Sumber tenaga radiasi terdiri dari benda yang tereksitasi menuju ke tingkat yang
lebih tinggi oleh sumber listrik bertegangan tinggi atau oleh pemanasan listrik.
Monokromator adalah komponen yang digunakan untuk mengubah cahaya
polikromatik menjadi cahaya monokromatik. Monokromator ini dapat berupa
prisma atau grating (Khopkar, 1984). Sel yang biasa digunakan berbentuk persegi
maupun berbentuk silinder dengan ketebalan 10 mm. Sel tersebut adalah sel
pengabsorpsi yang digunakan untuk menaruh cairan ke dalam spektrofotometer.
Sel memiliki kemampuan meneruskan energi cahaya pada daerah spektral yang
sesuai. Sebelum digunakan, sel dibersihkan dengan air atau dapat dicuci dengan
larutan detergen atau asam nitrat panas apabila dikehendaki (Sastrohamidjojo,

2001).

Prinsip kerja dari alat ini adalah cahaya yang berasal dari lampu deuterium
maupun wolfram yang bersifat polikromatis diteruskan melalui lensa menuju ke
monokromator pada spektrofotometer dan filter cahaya pada fotometer.
Monokromator kemudian akan mengubah cahaya polikromatis menjadi cahaya
monokromatis (tunggal). Berkas-berkas cahaya dengan panjang tertentu kemudian
akan dilewatkan pada sampel yang mengandung suatu zat dalam konsentrasi
tertentu. Oleh karena itu, terdapat cahaya yang diserap (diabsorpsi) dan ada pula
yang dilewatkan. Cahaya yang dilewatkan ini kemudian diterima oleh detektor.
Detektor kemudian akan menghitung cahaya yang diterima dan mengetahui
cahaya yang diserap oleh sampel. Cahaya yang diserap sebanding dengan

konsentrasi zat yang terkandung dalam sampel sehingga akan diketahui
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konsentrasi zat dalam sampel secara kuantitatif (Khopkar, 1984).

3. Difraktometer Sinar-X (XRD)

Difraktometer sinar-X merupakan alat yang dapat digunakan untuk penentuan
kristal dan analisis fasa pada senyawa atau paduan di dalam suatu bahan, tegangan
sisa, tekstur dan sebagai small angle X-ray (sax). Analisis didasarkan pada pola
difraksi dari paduan atau senyawa yang dihasilkan oleh proses difraksi, ukuran
panjang gelombang sinar-X harus tidak berbeda jauh dengan jarak antar atom di
dalam kristal sehingga pola berulang dari kisi kristal akan berfungsi seolah-olah

seperti kisi difraksi untuk panjang gelombang sinar-X.

Hasil yang didapatkan dari difraksi sinar-X adalah berupa puncak-puncak intesitas
dan bentuk difraksi, versus sudut hamburan (26). Sistem kerja peralatan difraksi
sinar-X didasarkan pada teori yang dikemukakan oleh fisikawan Inggris Bragg.

yang dikenal sebagai hukum Bragg (Bragg Condition) dan secara matematis

dirumuskan: no=2dy.Sin26 (11)
Keterangan :

n : Orde difraksi (1, 2, 3, .....)

o : Panjang gelombang

dya  : Jarak antar atom

Sin 2 0: Sudut difraksi
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Hukum Bragg dapat dikatakan sebagai representasi non-vektorial dua dimensi

sebagai syarat terjadinya difraksi (Bragg et al., 1975).

4. Scanning Electron Microscopy With Energy Dispersive X-ray (SEM-EDX)

SEM adalah sebuah instrumen berkekuatan besar dan sangat handal yang
dipadukan dengan EDX (Energy Dispersive X-ray Spectroscopy) sehingga dapat
digunakan untuk memeriksa, observasi, dan karakterisasai struktur terkecil

benda- benda padat dari material organik maupun anorganik yang heterogen serta
permukaan bahan dengan skala mikrometer bahkan sampai sub-mikrometer yang
menggunakan sumber medan emisi dan mempunyai resolusi gambar 1,5 nm,
sehingga kita dapat menentukan sifat dari bahan yang diuji baik sifat fisis, kimia
maupun mekanis yang dapat mempengaruhi mutu dan kualitas dari suatu produk,
dengan demikian kita dapat mengembangkan produk tersebut melalui informasi
ukuran partikel dari mikro struktur yang terbentuk dan komposisi unsurnya (Linia,

2010).

Prinsip kerja SEM, dengan cara mengalirkan arus pada kawat filamen tersebut dan
perlakuan pemanasan, sehingga dihasilkan elektron. Elektron tersebut
dikumpulkan dengan tegangan tinggi dan berkas elektron difokuskan dengan
sederetan lensa elektromagnetik. Ketika berkas elektron mengenai target,
informasi dikumpulkan melalui tabung sinar katoda yang mengatur intensitasnya.
Setiap jumlah sinar yang dihasilkan dari tabung sinar katoda dihubungkan dengan
jumlah target, jika terkena berkas elektron berenergi tinggi dan menembus

permukaaan target, elektron kehilangan energi, karena terjadi ionisasi atom dari
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cuplikan padatan. Elektron bebas ini tersebar keluar dari aliran sinar utama,
sehingga tercipta lebih banyak elektron bebas, dengan demikian energinya habis
lalu melepaskan diri dari target. Elektron ini kemudian dialirkan ke unit
demagnifikasi dan dideteksi oleh detektor dan selanjutnya dicatat sebagai suatu

foto (Wagiyo dan Handayani, 1997).

Pada EDX analisis kualitatif dilakukan dengan cara menentukan energi dari
puncak yang ada dalam spektrum dan membandingkan dengan tabel energi emisi
sinar-X dari unsur-unsur yang sudah diketahui. Analisa kuantitatif tidak hanya
menjawab unsur apa yang ada dalam sampel tetapi juga konsentrasi unsur
tersebut. Untuk melakukan analisa kuantitatif maka perlu dilakukan beberapa
proses antara lain meniadakan background, dekonvolusi peak yang bertumpang

tindih dan menghitung konsentrasi unsur (Larry, 2001).



III. METODOLOGI PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat

Penelitian ini dilaksanakan pada Januari-Mei 2017. Pengambilan biomassa alga
Nitzschia sp. dilakukan di Balai Besar Pengembangan Budidaya Laut Lampung
(BBPBL). Sintesis dilakukan di Laboratorium Kimia Anorganik/Fisik FMIPA
Universitas Lampung, identifikasi gugus fungsional menggunakan
spektrofotometer IR Prestige-21 Shimadzu dilakukan Kimia Organik FMIPA
Universitas Gajah Mada, XRD digunakan untuk mengidentifikasi material
kristalit, dilakukan di Laboratorium Kimia Dasar FMIPA Universitas Gajah
Mada, analisis morfologi permukaan dilakukan dengan spektrofotometer SEM-
EDX dilakukan di Laboratorium Biomassa Terpadu FMIPA Universitas Lampung
dan adsorpsi zat warna metilen biru dianalisis menggunakan Spektrofotometer
UV-Vis di Laboratorium Kimia Analitik dan Instrumentasi FMIPA Universitas

Lampung.
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B. Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan pada penelitian ini antara lain alat gelas, wadah plastik,
pipet tetes, spatula, neraca analitik, pengaduk magnet, oven, sentrifius, pH
indikator universal, kertas saring Whatman No.42, spektrofotometer IR, XRD,

SEM-EDX, dan spektrofotometer UV-Vis.

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah biomassa alga Nitzschia
sp., TEOS (tetraetilortosilikat), akuades, larutan HC1 1M, NH4OH 1M, NaOH,

FeS0O4.4 H,0, FeCl3 6H,0, metilen biru, dan etanol p.a.

C. Prosedur Penelitian

1. Penyiapan Biomassa Alga Nitzschia sp.

Biomassa alga diperoleh dari isolasi alga Nitzschia sp. yang dihasilkan dari
pembudidayaan dalam skala laboratorium di Balai Budidaya Laut (BBL)
Lampung. Biomassa alga yang dihasilkan dalam bentuk nata, dinetralkan dengan
menggunakan aquades hingga pH = 7, dan dikeringkan pada suhu ruang selama 3-
4 hari. Kemudian alga yang sudah kering digerus sampai halus dan dioven

dengan T#40°C dalam selang waktu 2-3 jam hingga berat konstan.
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2. Sintesis Hibrida Alga Nitzschia sp. Silika (HAS)

Larutan A, sebanyak 5 mL TEOS dicampurkan dengan 2,5 mL akuades
dimasukkan ke dalam wadah plastik, lalu diaduk dengan pengaduk magnet
selama 30 menit dan ditambahkan HCI 1 M hingga pH 2. Larutan B, 0,8 gram
alga Nitzschia sp. dicampurkan dengan 5 mL etanol dimasukkan ke dalam wadah
plastik lalu diaduk dengan pengaduk magnet selama 30 menit. Larutan A yang
telah homogen kemudian dicampur dengan larutan B disertai pengadukan
menggunakan pengaduk magnet sampai larutan tersebut menjadi gel. Gel yang
terbentuk didiamkan selama 24 jam lalu dicuci dengan akuades sampai pH = 7.
Gel dikeringkan dengan menggunakan oven dengan T#40°C dalam selang waktu
2-3 jam hingga berat konstan selanjutnya digerus hinga halus (Buhani et. al.,

2009).

3. Sintesis Magnetit (Fe;04)

Sebanyak 3,96 g FeCl;6H,0 dilarutkan dalam 10 mL etanol ( larutan A) dan 1,45
g FeSO44H,0 dilarutkan dalam 10 mL etanol ( larutan B). Selanjutnya (larutan
A) dicampur dengan (larutan B) disertai pengadukkan hingga larutan menjadi
homogen. Setelah larutannya homogen ditambahkan NH4OH 1 M tetes demi tetes
(kurang lebih sampai pH > 10,5) sampai terbentuk endapan hitam. Endapan hitam
yang terbentuk disaring dengan kertas saring Whatmann No.42. Setelah itu
endapan tersebut dibilas dengan aquades dan etanol (60:40) hingga pH = 7.
Endapan kemudian dioven pada suhu 40°C selama 2-3 jam hingga berat konstan,

selanjutnya digerus hingga halus (Tamara, 2015).
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4. Sintesis Hibrida Alga Nitzschia sp. Silika Magnetit (HASM)

5 mL TEOS dan 2,5 mL akuades ditambahkan magnetit 0,1 g dimasukan dalam
wadabh plastik, lalu diaduk selama 30 menit. Saat pengadukan, ditambahkan HCI
tetes demi tetes hingga pH larutan mencapai pH 2. Di wadah lain, 0,8 g biomasa
Nitzschia sp. dicampur dengan 5 mL etanol diaduk dengan pengaduk magnet
sampai larutan tersebut homogen. Kemudian kedua larutan tersebut dicampur
hingga terbentuk gel. Gel yang terbentuk didiamkan selama 24 jam lalu dicuci
dengan etanol dan akuades hingga pH filtrat mendekati pH 7. Gel dikeringkan dan

selanjutnya digerus (Tamara, 2015).

5. Karakterisasi Material

Perubahan gugus-gugus fungsi dalam material biomassa alga Nitzschia sp., silika
gel, HAS, dan HASM dikarakterisasi dengan menggunakan spektrofotometer /R.
Analisis morfologi permukaan dari magnetit, HAS, dan HASM dianalisis dengan
scanning electron microscope (SEM). Magnetit, HAS, dan HASM dianalisis
menggunakan XRD untuk menentukan perubahan struktur kristalnya. Kadar
metilen biru yang teradsorpsi pada HAS dan HASM dilakukan analisis

menggunakan spektrofotometer UV-Vis.
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6. Uji Adsorpsi
a. Penentuan pH Optimum

Sebanyak 20 mL larutan metilen biru dengan konsentrasi 100 mg L™ dimasukkan
ke dalam 6 erlenmeyer yang berbeda. Masing-masing larutan diatur pH yang
berbeda yaitu 3,4, 5, 6, 7, dan 8. Pengaturan pH dilakukan dengan penambahan
HNOj; untuk suasana asam dan penambahan NaOH untuk suasana basa, setelah itu
ditambahkan buffer untuk mempertahankan nilai pH, untuk pH 3-6 digunakan
buffer sitrat dan untuk pH 7-8 digunakan buffer phospat. Kemudian ditambahkan
100 mg adsorben ke masing-masing erlenmeyer. Selanjutnya larutan tersebut
dikocok menggunakan teknik batch selama 60 menit. Setelah selesai, adsorben
dan larutan dipisahkan menggunakan sentrifugasi. Filtrat yang diperoleh
kemudian dianalisis secara kuantitatif dengan spektroskopi UV-Vis panjang

gelombang maksimum metilen biru 664,00 nm (Bharathi et al., 2013).

b. Laju Adsorpsi

Sebanyak 20 mL larutan metilen biru konsentrasi 100 mg L' dengan pH
optimum dimasukkan ke dalam 5 erlenmeyer yang berbeda. Pengaturan pH
dilakukan dengan penambahan HNOj; untuk suasana asam dan penambahan
NaOH untuk suasana basa, setelah itu ditambahkan buffer untuk mempertahankan
nilai pH, untuk pH 3-6 digunakan buffer sitrat dan untuk pH 7-8 digunakan
buffer phospat. Kemudian ditambahkan 100 mg adsorben ke masing-masing
erlenmeyer. Selanjutnya larutan tersebut dikocok menggunakan teknik batch

dengan variasi waktu dari 15, 30, 60, 90 dan 120 menit. Setelah selesai, adsorben
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dan larutan dipisahkan menggunakan sentrifugasi. Filtrat yang diperoleh
kemudian dianalisis dengan spektroskopi UV-Vis pada panjang gelombang

maksimum metilen biru 664,00 nm (Bharathi et al., 2013).

c. Isoterm Adsorpsi

Sebanyak 20 mL larutan metilen biru pH optimum dengan konsentrasi yang
berbeda, yaitu 25, 50, 100, 200 dan 300 mg L' dimasukkan ke dalam 5
erlenmeyer yang berbeda. Pengaturan pH dilakukan dengan penambahan HNO;
untuk suasana asam dan penambahan NaOH untuk suasana basa, setelah itu
ditambahkan buffer untuk mempertahankan nilai pH, untuk pH 3-6 digunakan
buffer sitrat dan untuk pH 7-8 digunakan buffer phospat. Kemudian ditambahkan
100 mg adsorben dan diaduk dengan teknik batch selama waktu pengadukan
optimum. Setelah pengadukan, adsorben dan larutan dipisahkan menggunakan
sentrifugasi. Filtrat yang diperoleh kemudian dianalisis spektroskopi UV-Vis pada

panjang gelombang maksimum metilen biru 664,00 nm (Bharathi et al., 2013).



V. SIMPULAN DAN SARAN

A. Simpulan

Berdasarkan hasil yang diperoleh dari penelitian yang telah dilakukan dapat

disimpulkan bahwa:

1. Sintesis hibrida alga silika (HAS) dan hibrida alga silika magnetit (HASM)
telah berhasil dilakukan yang ditunjukkan dengan karakterisasi menggunakan
IR, XRD dan SEM-EDX.

2. Adsorpsi metilen biru oleh HAS optimum pada pH 7 sedangkan untuk HASM
optimum pada pH 6.

3. Laju adsorpsi metilen biru oleh HAS dan HASM cenderung mengikuti model
kinetika pseudo orde dua dengan nilai konstanta laju masing-masing 4,86 x
10* dan 7,24 x 10" g mg" menit™.

4. Isoterm adsorpsi metilen biru oleh HAS dan HASM cenderung mengikuti

model isoterm Freundlich serta interaksi yang terjadi adalah interaksi fisika.
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B. Saran

Pada penelitian lebih lanjut disarankan:

1.

Melakukan analisis HAS dan HASM dengan menggunakan instrumen lain
agar melengkapi hasil penelitian sebelumnya.

Perlu dilakukan pengujian lebih lanjut terhadap adsorpsi zat warna lain oleh
HAS dan HASM sehingga dapat diaplikasikan di lingkungan.

Melakukan uji kualitas air sebelum dan sesudah di adsorpsi oleh HAS dan

HASM.
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