ADSORPSI-DESORPSI ZAT WARNA METILEN BIRU DAN KRISTAL
VIOLET PADA ADSORBEN KARBON AKTIF MAGNETIT DARI
TEMPURUNG KELAPA SAWIT (Elaeis guineensis Jacg.)

(Skripsi)

Oleh

TRI HANDAYANI SURYA NINGSIH

FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM
UNIVERSITAS LAMPUNG
BANDAR LAMPUNG
2019



ABSTRACT

ADSORPTION-DESORPTION OF METHYLENE BLUE DYES AND
CRYSTAL VIOLET ON THE MAGNETITE ACTIVATED CARBON
ADSORBENT FROM PALM OIL SHELL (Elaeis guineensis Jacq.)

By

Tri Handayani Surya Ningsih

In this study, it has been carried out producing of activated carbon from palm oil
shell activated by physical activation (CAF), chemical activation (CAFK), and
then continued by coating technique with magnetite particles to obtain magnetite
physical activated carbon (CAFM) and magnetite chemical activated carbon
(CAFKM). The adsorbents were used to adsorption-desorption methylene blue
dyes and crystal violet in solution. The carbon activation was performed by
physics activation at temperature of 700 °C for 1 hour and chemical activation was
performed using H3PO, 10 % activator agent. The production of magnetite
physical activated carbon (CAFM) and magnetite chemical activated carbon
(CAFKM) by using magnetite particles coating technique used the mixture of
FeCl3-6H,O and FeSO4-7H,O. The vyields were characterized by X-Ray
Diffraction (XRD) to identify crystalline phase, Scanning Electron Microscope-
Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX) to determine the surface morphology and
constituents of elements in activated carbon, as well as Brunaeur-Emmet-Teller
(BET) surface area to investigate the specific surface area of activated carbon.
The adsorption process of methylene blue dyes and crystal violet were carried out
by CAF, CAFK, CAFM, and CAFKM adsorbents respectively. The desorption
process performed with aquades, mixture of ethanol +acetic acid 0.1 M 1:1, and
mixture of ethanol+HCI 0,1 M 1:1 as eluen. The desorption result showed that
mixture of ethanol+HCI 0,1 M 1:1 have greater % desorption value than mixture
of ethanol +acetic acid 0.1 M 1:1 as eluen.

Keywords: adsorption, desorption, activated carbon, magnetite coating,
methylene blue, crystal violet.



ABSTRAK

ADSORPSI-DESORPSI ZAT WARNA METILEN BIRU DAN KRISTAL
VIOLET PADA ADSORBEN KARBON AKTIF MAGNETIT DARI
TEMPURUNG KELAPA SAWIT (Elaeis guineensis Jacqg.)

Oleh

Tri Handayani Surya Ningsih

Pada penelitian ini telah dilakukan pembuatan karbon aktif dari tempurung kelapa
sawit yang diaktivasi secara fisika (CAF), aktivasi kimia (CAFK), dan dilanjutkan
teknik pelapisan dengan partikel magnetit sehingga diperoleh karbon aktif fisika
magnetit (CAFM) dan karbon aktif fisika kimia magnetit (CAFKM). Adsorben
tersebut digunakan untuk mengadsorpsi-desorpsi zat warna metilen biru dan
kristal violet dalam larutan. Aktivasi karbon dilakukan secara fisika pada suhu
700 °C selama 1 jam dan aktivasi secara kimia dilakukan dengan menggunakan
agen aktivator HsPO,4 10 %. Pembuatan karbon aktif fisika magnetit (CAFM) dan
karbon aktif fisika kimia magnetit (CAFKM) dilakukan dengan teknik pelapisan
partikel magnetit menggunakan campuran senyawa FeCl;-6H,0 dan
FeSQO,4-7H,0. Karbon aktif yang telah dihasilkan dikarakterisasi menggunakan X-
Ray Diffraction (XRD) untuk mengidentifikasi fase kristalin, Scanning Electron
Microscope-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX) untuk mengetahui morfologi
permukaan dan konstituen unsur dalam karbon aktif, dan Brunaeur-Emmet-Teller
(BET) surface area untuk mengetahui luas permukaan spesifik dari karbon aktif.
Proses adsorpsi zat warna metilen biru dan kristal violet dilakukan dengan
menggunakan masing-masing adsorben CAF, CAFK, CAFM, dan CAFKM.
Proses desorpsi dilakukan dengan menggunakan akuades, campuran etanol+asam
asetat 0,1 M 1:1, dan campuran etanol+HCI 0,1 M 1:1 sebagai eluen. Hasil uji
desorpsi menunjukkan bahwa campuran etanol+HCI 0,1 M 1:1 memiliki hasil %
desorpsi yang lebih besar jika dibandingkan campuran etanol+asam asetat 0,1 M
1:1 sebagai eluen.

Kata kunci: Adsorpsi, desorpsi, karbon aktif, pelapisan magnetit, metilen biru,
dan kristal violet.
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MOTTO

Maka sesungguhnya bersama kesulitan ada kemudahan. Sesungguhnya
bersama kesulitan ada kemudahan. Maka apabila engkau telah selesai (dari
sesuatu urusan), tetaplah bekerja keras (untuk urusan yang lain).

(Qs. Al-Insyirah : 5-7).

Jika kamu ingin hidup bahagia, terikatlah pada tujuan, bukan orang atau
benda
(Albert Einstein).

Barang siapa yang bersungguh-sungguh, sesungguhnya kesungguhan
tersebut untuk kebaikan dirinya sendiri.
(Qs. Al-Ankabut : 6).

Jika engkau berada di pagi hari, jangan tunggu sampai petang hari. Jika

engkau berada di petang hari, jangan tunggu sampai pagi. Manfaatkanlah

waktu sehatmu sebelum datang sakitmu. Manfaatkanlah waktu hidupmu
sebelum datang matimu. (HR. Bukhari).

Maka janganlah sekali kali engkau membiarkan kehidupan dunia ini
memperdayakanmu. (Qs. Fathir : 5).
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I. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang dan Masalah

Pencemaran air merupakan salah satu masalah yang serius di dunia karena
pencemaran air dapat menyebabkan manusia, hewan, dan tumbuhan tidak
mampu bertahan hidup. Pada saat ini, pencemaran air dapat disebabkan
karena perkembangan industri yang merupakan salah satu penghasil limbah
terbesar. Limbah yang dihasilkan dapat berupa limbah cair, limbah padat,
maupun gas, dan dapat berupa logam berat seperti Pb, Cd, Cu, Zn (Suharso et
al., 2010; Buhani dan Suharso, 2010; Buhani and Suharso, 2010; Endah et al.,
2016), serta zat pencemar organik seperti senyawa fenol, zat warna tekstil,
peptisida, poliklorobinefil (PCB), dan trikloroetilen (TCE) (Andayani dan

Sumartono, 1999).

Salah satu jenis limbah cair yang paling umum dijumpai dan berbahaya bagi
lingkungan adalah limbah zat warna yang berasal dari industri tekstil.
Limbah zat warna berasal dari proses pewarnaan (dyeing) yaitu berupa zat
warna yang larut dalam air dan memiliki sifat non biodegradable karena
memiliki struktur molekul kompleks aromatik yang membuatnya lebih stabil

sehingga sulit untuk diurai secara hayati (Christina dkk., 2007).



Limbah zat warna merupakan racun bagi tubuh manusia. Salah satu
contohnya adalah zat warna metilen biru yang biasanya digunakan dalam
industri tekstil. Metilen biru dapat menyebabkan iritasi pada saluran
pencernaan jika tertelan, menimbulkan sianosis jika terhirup, dan iritasi pada
kulit jika tersentuh oleh kulit (Hamdaoui and Chiha, 2006). Konsentrasi
maksimum metilen biru yang diperbolehkan yaitu 5-10 mg L, jika melebihi
kadar ambang batas maka perlu dicari alternatif untuk mengatasinya

(Handayani dkk., 2015).

Selain zat warna metilen biru, kristal violet juga merupakan salah satu jenis
zat warna kation yang penggunaannya sangat luas dalam kehidupan sehari-
hari, terutama dalam industri tekstil yang digunakan dalam pembuatan kertas.
Selain itu, zat warna kristal violet juga biasa digunakan dalam pewarnaan
pada bakteri gram negatif dan sebagai pewarnaan histologi di kedokteran
hewan. Di samping memiliki banyak manfaat dalam kehidupan sehari-hari
ternyata kristal violet juga bersifat mutagen dan beracun (Au et al., 1978).
Kristal violet juga diklasifikasikan sebagai molekul yang sulit dimetabolisme
oleh mikroorganisme sehingga dapat bertahan dalam berbagai lingkungan

(Ferreira et al., 2015).

Metode konvensional yang telah dilakukan untuk menanggulangi masalah
limbah zat warna seperti oksidasi (Vaiano et al., 2015), koagulasi, flokulasi
(Saitoh et al., 2014), adsorpsi (Weber et al., 2014), dan pertukaran ion (Wu et
al., 2008). Metode konvensional tersebut sangat rumit dan mahal karena

beberapa metode tersebut memerlukan tambahan bahan kimia sehingga dapat



menghasilkan produk beracun. Diantara metode diatas, salah satu teknik
yang efektif untuk memisahkan limbah zat warna adalah dengan metode
adsorpsi. Metode adsorpsi ini memiliki kelebihan dari metode yang lain
karena prosesnya yang lebih sederhana, biayanya relatif murah, ramah
lingkungan, dan tidak adanya efek samping zat beracun (Buhani et al., 2011;

Buhani et al., 2017; Buhani et al., 2017a; Suharso and Buhani, 2011).

Metode adsorpsi termasuk salah satu teknik pengolahan limbah yang
diharapkan dapat digunakan untuk menurunkan konsentrasi senyawa organik
yang berlebihan. Salah satu adsorben yang sering digunakan dalam proses
adsorpsi adalah karbon aktif. Karbon aktif dapat dimanfaatkan sebagai
adsorben yang penggunaannya sangat populer hingga saat ini karena
memiliki kapasitas adsorpsi yang tinggi, mudah diapikasikan, dan biaya yang

diperlukan relatif murah (Bansal et al., 1988).

Beberapa limbah pertanian yang dapat dijadikan sebagai adsorben antara lain
dari tempurung kelapa (Pambayun dkk., 2013), tandan kosong kelapa sawit
(Purwanto, 2011; Hartanto dan Ratnawati, 2010), dan tempurung kelapa
sawit. Diantara limbah pertanian diatas, salah satu limbah yang berpotensi

untuk menghasilkan karbon aktif adalah tempurung kelapa sawit.

Tempurung kelapa sawit merupakan limbah industri yang berasal dari pabrik
pengolahan minyak yaitu crude palm oil (CPO). Limbah tempurung kelapa
sawit jumlahnya mencapai hingga 60% dari produksi minyak. Sehingga
limbah tersebut perlu dimanfaatkan agar tidak mencemari lingkungan.

Tempurung kelapa sawit mengandung selulosa sebesar 45% dan hemiselulosa



sebesar 26% yang baik untuk dimanfaatkan sebagai karbon aktif
(Rasmawan, 2009). Pada penelitian yang telah dilakukan sebelumnya
dijelaskan bahwa karbon aktif yang telah diaktivasi secara fisika pada
temperatur 500-800 °C mampu mengadsorpsi zat warna metilen biru dengan

kapasitas adsorpsi sebesar 185,2 mg g™ (Hameed, 2009).

Karbon aktif dari tempurung kelapa sawit sangat efektif dalam mengadsorpsi
limbah cair karena mengandung bahan organik yang berupa lignin,
hemiselulosa, dan selulosa. Keunggulan karbon aktif dari tempurung kelapa
sawit salah satunya adalah memiliki daya serap yang besar, akan tetapi
adsorben karbon aktif dari tempurung kelapa sawit juga memiliki kekurangan
yaitu pada proses filtrasi. Salah satu upaya yang dapat dilakukan untuk
mengatasi masalah tersebut adalah dengan melakukan modifikasi karbon aktif

dengan pelapisan magnetit (Fe30,).

Modifikasi karbon aktif dari tempurung kelapa sawit dengan pelapisan
magnetit bertujuan untuk meminimalisir kesulitan serta berkurangnya karbon
aktif pada saat proses filtrasi. Karbon aktif yang telah dilapisi dengan
pelapisan magnetit bersifat magnet sehingga proses pemisahan adsorben dan
filtrat lebih mudah dengan memanfaatkan sifat magnet adsorben (Buhani

dkk., 2013; Gholamvaisi et al., 2014).

Pada dasarnya metode pemisahan limbah zat warna dari air buangannya
secara biologis di atas belum dapat menyelesaikan masalah lingkungan yang
ada, bahkan dapat menimbulkan masalah baru khususnya bagi lingkungan

perairan apabila adsorben yang telah mengikat limbah beracun tersebut tidak



diolah lebih lanjut. Sehingga perlu dicari metode yang efektif untuk
mengolah kembali adsorben yang telah menyerap adsorbat tersebut agar
benar-benar aman bagi lingkungan, salah satu caranya adalah dengan
melepaskan kembali adsorbat yang telah diserap oleh adsorben (desorpsi).
Metode desorpsi juga dapat digunakan untuk meregenerasi adsorben sehingga
dapat digunakan kembali dan dapat mengekstrak logam yang telah terikat

pada adsorben (Triani, 2006).

Pada penelitian ini akan dilakukan uji adsorpsi zat warna metilen biru dan
kristal violet oleh karbon aktif tempurung kelapa sawit yang bersifat magnetit
dilanjutkan uji desorpsi menggunakan beberapa eluen seperti akuades,

campuran etanol+asam asetat, dan campuran etanol+HCI.

B. Tujuan Penelitian

Adapun tujuan dari dilakukannya penelitian ini adalah untuk mempelajari
proses adsorpsi-desorpsi zat warna metilen biru dan kristal violet dalam
larutan oleh adsorben karbon aktif dari tempurung kelapa sawit yang

dimodifikasi dengan pelapisan magnetit dengan menggunakan beberapa eluen.

C. Manfaat Penelitian

Adapun manfaat dari penelitian ini adalah untuk memberikan informasi
tentang proses pembuatan, modifikasi, dan karakterisasi karbon aktif dari
tempurung kelapa sawit dengan pelapisan magnetit sehingga dapat

diaplikasikan sebagai adsorben limbah zat warna.



1. TINJAUAN PUSTAKA

A. Adsorpsi

Adsorpsi atau penyerapan merupakan suatu proses pemisahan dimana
komponen dari suatu fase fluida berpindah ke permukaan zat padat yang
menyerap (adsorben). Fasa yang menyerap disebut adsorben dan fasa yang
terserap disebut adsorbat. Kebanyakan adsorben adalah bahan-bahan yang
memiliki pori, karena proses adsorpsi berlangsung terutama pada dinding-
dinding pori atau pada letak-letak tertentu di dalam adsorben. Proses adsorpsi
terjadi akibat adanya gaya Van Der Waals, gaya elektrostatik, ikatan hidrogen,

dan ikatan kovalen (Oscik, 1982).

Proses adsorpsi salah satunya terjadi akibat adanya interaksi melalui gaya
elektrostatik. Gaya elektrostatik ini timbul karena adanya gaya tarik menarik
antara ion-ion yang berlawanan muatannya. Gaya tersebut akan menimbulkan
tarikan ion-ion ke permukaan adsorben yang muatannya berlawanan
sedangkan ikatan hidrogen terjadi antara molekul jika atom hidrogen berikatan
secara kovalen dengan atom yang sangat elektronegatif. lkatan kovalen ini
terjadi karena penggunaan bersama elektron atau pembentukan ikatan
kompleks antara gugus donor dan akseptor elektron (Keenan and Kleinfelter,

1984).



1. Faktor-Faktor yang Mempengaruhi Proses Adsorpsi

Menurut Kardivelu et al. (2003), beberapa faktor yang mempengaruhi proses
adsorpsi dari karbon aktif, yaitu:

a. Sifat Adsorben

Pembentukan luas permukaan internal yang berukuran mikro atau meso akan
menyebabkan pori-pori dari karbon aktif semakin bertambah dan akan
menyebabkan jumlah molekul adsorbat yang diserap oleh adsorben akan
meningkat. Sehingga dapat disimpulkan bahwa besarnya luas permukaan

adsorben akan meningkatkan penyerapan yang terjadi.

b. Ukuran Partikel

Ukuran partikel yang semakin kecil akan mempercepat proses adsorpsi.
Sehingga digunakan karbon aktif yang telah dihaluskan dengan ukuran mikro

atau meso untuk mempercepat proses adsorpsi.

c. Sifat Adsorbat

Karbon aktif dapat menyerap molekul adsorbat yang berukuran lebih kecil
atau sama dengan pori adsorben, karena proses adsorpsi oleh karbon aktif
terjadi karena terjebaknya molekul adsorbat dalam rongga karbon aktif.
Proses adsorpsi akan semakin besar apabila ukuran molekul adsorbat lebih

kecil dari pori adsorben.



d. Temperatur

Faktor yang mempengaruhi temperatur pada proses adsorpsi adalah viskositas
dan stabilitas termal senyawa serapan, apabila pemanasan tidak
mempengaruhi sifat-sifat senyawa serapan, seperti terjadi perubahan warna
maupun dekomposisi, maka perlakuan dapat dilakukan pada titik didihnya.
Pada senyawa volatil, adsorpsi dilakukan pada temperatur kamar atau apabila

memungkinkan pada temperatur yang lebih kecil.

e. pH (Derajat Keasaman)

Proses adsorpsi pada senyawa organik akan meningkat apabila pH diturunkan,
dapat dilakukan dengan penambahan asam-asam mineral karena memiliki
kemampuan untuk mengurangi kemampuan ionisasi asam organik. Apabila
pH asam organik dinaikkan dengan penambahan alkali, maka proses adsorpsi
akan berkurang akibat terbentuknya garam. Pada pH rendah, jumlah ion H*
lebih besar, dimana ion H tersebut akan menetralisir permukaan karbon aktif
yang bermuatan —, sehingga dapat mengurangi halangan untuk terjadinya
difusi organik pada pH yang lebih tinggi. Sebaliknya pada pH yang tinggi,
jumlah ion OH" berlimpah, sehingga menyebabkan proses difusi bahan-bahan

organik menjadi terhalang.

f. Waktu Kontak

Apabila karbon aktif ditambahkan pada suatu cairan, maka diperlukan waktu

untuk mencapai kesetimbangan. Waktu kontak yang lama akan
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memungkinkan proses difusi dan penempelan molekul zat terlarut yang

teradsorpsi berlangsung lebih baik.

2. Jenis-Jenis Adsorpsi

Adsorpsi dibagi menjadi 2 jenis yaitu adsorpsi fisika dan adsorpsi kimia:

a. Adsorpsi Fisika (Fisisorpsi)

Pada proses adsorpsi fisika, molekul-molekul teradsorpsi pada permukaan
dengan ikatan yang lemah dan terjadi karena adanya gaya Van Der Walls,
besarnya energi adsorpsi sekitar 10 kJ mol™. Adsorpsi ini bersifat reversibel
sehingga mudah digantikan dengan molekul lain, karena pada proses adsorpsi
ini terjadi gaya fisika sehingga molekul yang teradsorpsi tidak terikat kuat
pada adsorben (Atkins, 1999). Proses adsorpsi fisika terjadi tanpa
memerlukan energi aktivasi, sehingga membentuk lapisan multilayer pada
permukaan adsorben dan ikatan yang terbentuk dapat diputus dengan mudah,

yaitu dengan cara pemanasan pada suhu 150-200 °C selama 2-3 jam.

b. Adsorpsi Kimia (Kemisorpsi)

Pada proses adsorpsi kimia, molekul-molekul teradsorpsi pada permukaan
dengan ikatan yang kuat sehingga membentuk lapisan monolayer. Energi
adsorpsi kimia yaitu minimal 20,92 kJ mol™. Adsorpsi ini terjadi karena
terbentuknya ikatan kimia antara molekul adsorbat dengan adsorben, sehingga
sangat sulit untuk dilepaskan kembali (irreversible). Menurut Alberty (1997),
kemungkinan pelepasan adsorbat dari adsorben pada adsorpsi kimia sangat

kecil. Hal ini disebabkan karena pada adsorpsi ini terjadi pada suhu tinggi di
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atas suhu kritis adsorbat, sehingga diperlukan energi yang lebih besar untuk
melakukan proses desorpsi untuk memutuskan ikatan antara adsorben dengan

adsorbat.

Jumlah zat yang teradsorpsi, rasio distribusi, dan koefisien selektifitas pada
proses adsorpsi suatu adsorbat terhadapt adosrben dapat ditentukan

menggunakan persamaan berikut ini:

Q = (Co-Ce)VIW (1)
D =Q/Ce (2)
% A = (Co-Ce)/Co x 100 (3)

Dengan Q adalah jumlah adsorbat yang teradsorpsi (mg g*), Co adalah
konsentrasi awal adsorbat sebelum teradsorpsi (mmol L), Ce adalah
konsentrasi adsorbat setelah teradsorpsi (mmol L), W adalah massa adsorben
(9), V adalah volume larutan adsorbat (L), % A adalah persentase teradsorpsi,
dan D adalah rasio distribusi (mL g™) (Buhani and Suharso, 2009; Buhani et

al., 2010; Buhani et al., 2012).

. Desorpsi

Metode pemisahan zat warna dari air buangannya secara biologis pada
dasarnya belum dapat menyelesaikan masalah pada lingkungan yang ada,
bahkan dapat menimbulkan masalah baru khususnya bagi lingkungan perairan
jika adsorben yang telah mengikat adsorbat toksik tidak diolah lebih lanjut.
Oleh karena itu perlu dicari metode yang efektif untuk mengolah kembali

adsorben yang telah menyerap adsorbat tersebut agar benar-benar aman bagi
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lingkungan. salah satu metode yang dapat digunakan untuk melepaskan
kembali zat warna yang telah diserap oleh adsorben adalah menggunakan
metode desorpsi. Desorpsi adalah suatu proses penyingkiran atom, molekul,
atau ion yang terjerat pada permukaan (Oxford, 1994). Desorpsi dapat juga
berarti suatu fenomena dimana suatu zat lepas dari permukaan. Oladipo and
Gazi (2014), telah meneliti proses adsorpsi-desorpsi oleh alginate/acid
activated bentonite composite beads untuk menghilangkan zat warna kristal
violet dengan menggunakan eluen H,SO,4, NaOH, Na,SO,4, dan HNO3.
Kemudian persentase kristal violet yang terdesorpsi dihitung menggunakan

rumus:

% Desorpsi = % x 100 (4)

Dimana my adalah jumlah kristal violet yang terdesorpsi, dan mx adalah
jumlah kristal violet yang teradsorpsi. Sehingga diperoleh % desorpsi dari
kristal violet dengan menggunakan eluen H,SO,4, NaOH, Na,SO4, dan HNO3

berturut-turut yaitu 85,23, 64,45, 72,34, dan 92,39 %.

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan oleh Li et al. (2009), menyatakan
bahwa proses adsorpsi-desorpsi oleh iron-oxide coated porous ceramic filter
untuk menghilangkan zat warna metilen biru dengan menggunakan eluen
akuades, NaOH, dan asam nitrat diperoleh % desorpsi berturut-turut yaitu

11,25, 39,67, dan 82,56%.

Proses desorpsi dapat terjadi bila proses adsorpsi yang terjadi sudah maksimal,
permukaan adsorben jenuh/ tidak mampu lagi menyerap adsorbat dan terjadi

kesetimbangan. Pada proses adsorpsi, diharapkan bahwa jumlah ion logam
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atau adsorbat yang teradsorpsi lebih banyak dan mudah dilepaskan kembali
(desorpsi), kuat atau lemahnya interaksi antara ion logam yang teradsorpsi
dapat diketahui dengan menentukan mekanisme reaksi antara ion logam

(adsorbat) dan adsorben (Buhani et al., 2018).

Desorpsi pada biomassa dapat dilakukan dengan menggunakan larutan
tertentu untuk memulihkan kemampuan biomassa agar tidak rusak dan dapat
digunakan kembali. Larutan yang biasa digunakan untuk desorpsi yaitu HCI,
H,SO,, asam asetat, dan HNO3 dengan konsentrasi yang bervariasi tergantung

pada jenis adsorben dan logam yang diserap (Diniz and Volesky, 2005).

Air dapat digunakan sebagai salah satu medium pelarut, karena air memiliki
sifat-sifat yaitu: (1). Air memiliki daerah cair yang luas, yaitu titik beku 0 °C
dan titik ddih 100 °C. (2). Air merupakan senyawa polar sehingga memiliki
kemampuan yang tinggi untuk melarutkan bahan-bahan anorganik, umumnya
bersifat ionik maupun polar. (3). Air memiliki sifat netral, artinya air tidak
bersifat asam dan tidak bersifat basa dan dapat mengalami desosiasi. Syarat
agar suatu senyawa dapat dilarutkan dalam air adalah: (1). Apabila ikatan
antara zat terlarut dengan molekul air lebih kuat daripada ikatan antara
molekul air, terutama ikatan hidrogen. (2). Ikatan antara partikel dalam zat
terlarut lebih lemah daripada ikatan antara zat terlarut dengan molekul air

(Missler and Tar, 1991).
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C. Karbon Aktif

Karbon aktif merupakan senyawa amorf yang dihasilkan dari bahan-bahan
yang mengandung karbon atau arang yang diperlakukan secara khusus untuk
mendapatkan daya adsorpsi yang tinggi. Karbon aktif memiliki luas
permukaan berkisar 3000-3500 mg g™*. Luas permukaan pori berhubungan
dengan daya serap dari karbon aktif sehingga semakin luas permukaan pori
maka semakin tinggi daya serapnya. Daya serap dari karbon aktif sangat
besar yaitu 25-100% terhadap berat karbon aktif (Razak, 1994). Karbon aktif
dapat mengadsorpsi gas dan senyawa-senyawa Kimia tertentu atau sifat
adsorpssinya selektif, tergantung pada besar atau volume pori-pori dan luas

permukaanya.

Struktur dari karbon aktif dengan karbon biasa memiliki perbedaan yang
terletak pada persilangan rantai karbon dan ketebalan lapisannya

(microcrystalin) seperti yang terlihat pada Gambar 1.

< N~ N
R S >
< o S R\
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\ Y AR ¥ >
Struktur Grafit Struktur Karbon Aktif

Gambar 1. Perbedaan struktur grafit dan karbon aktif (Suhartana, 2006).
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Menurut SII (Standar Intenasional Indonesia), karbon aktif yang baik
mempunyai persyaratan seperti yang tercantum pada Tabel 1 berikut ini.

Tabel 1. Persyaratan karbon aktif menurut SI1 No.0258-79

Jenis Persyaratan (%)
Bagian yang hilang pada pemanasan Maksimum 15
Air Maksimum 10
Abu Maksimum 2,1
Daya serap terhadap iod Minimum 20

Pada penelitian sebelumnya karbon aktif dapat digunakan sebagai adsorben
zat warna dan logam berat. Menurut Widhianti (2010), karbon aktif dari biji
kapuk dapat mengadsorpsi zat warna Rhodamin B dengan kapasitas adsorpsi
sebesar 15,4292 mg g™. Pada penelitian yang telah dilakukan oleh Ningrum
dkk. (2012), menjelaskan bahwa karbon aktif dapat mengurangi kadar warna
dari Remazol brilliant blue dengan hasil kapasitas adsorpsi maksimumnya
sebesar 10,10 mg g*. Karbon aktif dari batang pisang juga dapat digunakan
untuk mengadsorpsi larutan logam Timbal (Pb) (Husin dan Rosnelly, 2005).
Sehingga dapat disimpulkan bahwa karbon akltif merupakan adsorben yang

baik untuk adsorpsi limbah zat warna.
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1. Klasifikasi Karbon Aktif

Tabel 2. Klasifikasi karbon aktif berdasarkan bentuknya

Jenis Karbon Ukuran (mm)  Kegunaan Bentuk

Powdered Activated <0,18 Digunakan
Carbon (PAC) pada fasa cair

Granular Activated  0,2-5 Digunakan
Carbon (GAC) pada fasa cair
dan gas
Extruded Activated 0,8-5 Digunakan
Carbon (EAC) pada fasa gas

" s .
hodk it

(Martin dkk., 2008).

Menurut Sukir (2008), berdasarkan pori-porinya karbon aktif dapat dibedakan
menjadi tiga jenis, yaitu: (1). Makropori, makropori merupakan bagian paling
luar dari karbon aktif, memiliki jari-jari lebih besar dari 50 nm dengan volume
pori-pori 0,2-0,5 cm® g™ dan luas permukaan 0,2-2 m? g™*. Makropori dan
mesopori memberikan kapasitas adsorpsi karbon aktif dan kegunaanya
terbentuk selama aktivasi. (2). Mesopori, mesopori memiliki jari-jari 2-50 nm
dengan volume pori-pori mencapai 0,02-0,01 cm® g™ dengan luas permukaan

1-100 m* g™. (3). Mikropori, mikropori memiliki jari-jari terkecil dengan jari-
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jari kurang dari 2 nm dan volume pori 0,15-0,5 cm® g* serta luas permukaanya

mencapai 100-1000 m* g™

2. Proses Pembuatan Karbon Aktif

Pada dasarnya terdapat empat proses dalam pembuatan karbon aktif:

a. Pemilihan Bahan Dasar

Karbon aktif dapat dibuat dari berbagai macam bahan, selama bahan tersebut
mengandung unsur karbon seperti batubara, tempurung kelapa, kayu, sekam
padi, tulang binatang, kulit biji kopi, dan lain-lain. Bahan dasar yang akan
dijadikan karbon aktif harus memenuhi beberapa kriteria yaitu unsur
anorganik yang rendah, ketersediaan bahan (tidak mahal dan mudah didapat),
memiliki daya tahan yang baik, dan mudah untuk diaktivasi (Marsh and

Fransisco, 2006).

b. Dehidrasi

Proses dehidrasi adalah suatu proses penghilangan kadar air dalam bahan baku
yang bertujuan untuk menyempurnakan proses karbonisasi, dengan cara

menjemur bahan baku di bawah sinar matahari langsung atau memanaskannya
di dalam oven. Proses dehidrasi menghasilkan bahan baku yang kering karena

kandungan airnya telah menguap (Sembiring dan Sinaga, 2003).

c. Karbonisasi

Proses karbonisasi adalah suatu proses pemanasan pada suhu tertentu dari

bahan-bahan organik dengan jumlah oksigen yang sangat terbatas, biasanya
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dilakukan dalam tanur. Tujuan karbonisasi adalah untuk menghilangkan zat-
zat yang mudah menguap (volatile matter) yang terkandung pada bahan dasar,
hilangnya zat yang mudah menguap pada karbon akan membuat struktur pori
mulai terbuka. Prinsip dari proses ini adalah menguapkan keberadaan oksigen
yang minimal atau tidak ada sama sekali agar proses pembakaran menjadi
tidak sempurna. Pada proses karbonisasi, material padat yang tertinggal
adalah karbon dalam bentuk arang dengan pori-pori yang sempit dan proses
karbonisasi menghasilkan arang yang mempunyai daya serap rendah karena
masih ada senyawa pengotor, diantaranya hidrokarbon, air, dan oksida-oksida

(Sembiring dan Sinaga, 2003).

Pada proses karbonisasi terdiri dari empat tahap yaitu pada suhu 100-120 °C
terjadi penguapan air dan sampai suhu 270 °C mulai terjadi peruraian selulosa.
Pada suhu 270-310 °C mengalami reaksi eksotermik, dimana terjadi peruraian
selulosa secara intensif menjadi larutan piroligant, gas kayu, dan sedikit tar.
Pada suhu 310-500 °C terjadi peruraian lignin dengan menghasilkan lebih
banyak tar dan piroligant yang menurun, serta gas CO, yang menurun
sedangkan gas CO, CHy4, dan H, meningkat. Pada suhu 500-1000 °C adalah
tahap dari pemurnian karbon atau kadar karbon (Sudrajat, 1993). Adapun
faktor-faktor yang mempengaruhi proses karbonisasi adalah waktu karbonisasi

dan suhu karbonisasi (Elly, 2008).

Pada proses karbonisasi perlu ada pembatasan suhu karena apabila suhu yang

digunakan terlalu tinggi dapat mengakibatkan pembentukan abu yang terlalu
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banyak sehingga dapat menutupi pori-pori dan menurunkan luas permukaan

dari karbon aktif.

d. Aktivasi

Proses aktivasi adalah suatu proses untuk meningkatkan pori-pori permukaan
dari karbon aktif dengan cara memecahkan ikatan hidrokarbon atau
mengoksidasi molekul-molekul permukan sehingga dapat meningkatkan daya
adsorpsi terhadap cairan dan gas. Metode aktivasi yang umum digunakan

dalam pembuatan arang aktif adalah:

1. Aktivasi fisika

Proses aktivasi fisika merupakan proses pemutusan rantai karbon dari senyawa
organik dengan bantuan panas, uap, dan CO,. Pada proses aktivasi fisika,
senyawa-senyawa produk samping akan terlepas dari karbon aktif sehingga
luas pori akan bertambah dan daya adsorpsinya akan meningkat. Pada proses
aktivasi fisika juga harus diperhatikan suhu aktivasinya, karena pada suhu
aktivasi yang terlalu tinggi beresiko terjadinya oksidasi lebih lanjut pada
karbon sehingga merusak ikatan C-C dalam bidang lempeng heksagonal
karbon yang akan menurunkan luas permukaan internal (Diao et al., 2002).
Pada proses aktivasi fisika menyebabkan banyak terjadi pengurangan massa
karbon aktif yang dihasilkan, hal ini disebabkan karena terjadi pembentukan

struktur karbon (Marsh and Fransisco, 2006).

Reaksi gasifikasi antara karbon dengan gas CO, dan uap air adalah reaksi

endotermis yaitu sebagai berikut:
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C+H,0—>CO+H, (117 kd/mol)

C + CO,— 2CO (159 kd/mol)

Reaksi gasifikasi antara karbon dan oksigen adalah reaksi eksotermis sebagai
berikut:

C + 0, — CO; (-406 kJ/mol)

Proses aktivasi fisika menyebabkan banyak terjadi pengurangan massa karbon
aktif yang dihasilkan. Hal ini disebabkan karena terjadi pembentukan struktur

karbon (Marsh and Fransisco, 2006).

2. Aktivasi Kimia

Proses aktivasi kimia adalah proses pemutusan rantai karbon dari senyawa
organik dengan pemakaian bahan-bahan kimia sebagai agen pengaktivasi.
Agen pengaktivasi atau aktivator juga berfungsi sebagai zat pengaktif dan zat
ini akan mengaktifkan atom-atom karbon sehingga daya serapnya menjadi
lebih baik. Zat aktivator juga bersifat mengikat air, sehingga air yang terikat
kuat pada pori-pori karbon dan tidak lepas selama proses karbonisasi menjadi
lepas. Zat aktivator tersebut akan memasuki pori dan membuka permukaan
arang yang tertutup, sehingga pada saat dilakukan pemanasan, senyawa
pengotor yang terdapat dalam pori menjadi lebih mudah terserap dan luas
permukaan karbon aktif menjadi lebih besar sehingga akan meningkatkan
daya serapnya. Pada proses aktivasi kimia, zat aktivator yang biasa digunakan
adalah larutan kimia yang bersifat asam (H3PO,4 dan H,SO,), basa (KOH dan
NaOH), dan larutan garam dari logam alkali maupun alkali tanah (ZnCl, dan

NaCl) (Dabrowski et al., 2005).
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D. Tempurung Kelapa Sawit

Kelapa sawit merupakan tanaman yang dapat menghasilkan minyak kelapa
sawit mentah (crude palm oil) sehingga termasuk komoditas yang potensial di
Indonesia, karena menghasilkan enam ton per tahun dalam satu hektar

tanaman tersebut (Sastrosayono, 2003).

Klasifikasi tanaman kelapa sawit adalah sebagai berikut:

Divisi : Spermatophyta
Sub divisi : Angiospermae
Kelas : Dicotyledonae
Keluarga : Palmaceae

Sub keluarga : Cocoideae

Genus : Elaeis

Spesies : Elaeis guineensis J.

Pada proses pengolahan kelapa sawit menjadi CPO (crude palm oil)
menghasilkan limbah industri. Salah satu limbah yang dihasilkan adalah
limbah padat berupa tempurung kelapa sawit yang jumlahnya mencapai
hingga 60% dari produksi minyak inti. Tempurung kelapa sawit merupakan
bagian paling keras pada komponen yang terdapat pada tanaman kelapa sawit
dan memiliki karakteristik berwarna hitam keabuan, bentuknya tidak

beraturan, dan memiliki kekerasan yang cukup tinggi (Purwanto, 2011).
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Gambar 2. Tempurung kelapa sawit (Rasmawan, 2009).

Tempurung kelapa sawit ternyata termasuk bahan berlignoselulosa yang
berkadar karbon tinggi dan mempunyai berat jenis yang lebih tinggi daripada
kayu yang mencapai 1,4 g cm®, dimana semakin besar berat jenis bahan baku
maka daya serap karbon aktif yang dihasilkan akan semakin besar, sehingga
karakteristik ini memungkinkan bahan tersebut baik jika digunakan sebagai
karbon aktif (Hartoyo dkk., 1990). Tempurung kelapa sawit juga mengandung
selulosa sebesar 45% dan hemiselulosa sebesar 26% yang baik jika digunakan
sebagai karbon aktif (Rasmawan, 2009). Bahan organik yang mengandung
lignin, hemiselulosa, dan selulosa dapat dimanfaatkan sebagai bahan baku
pembuatan karbon aktif karena efektif untuk mengadsorpsi limbah cair.
Selain itu, lignin dan selulosa sebagian besar tersusun dari unsur karbon

sehingga dapat dijadikan sebagai karbon (Pope, 1999).

Tabel 3. Karakteristik dari tempurung kelapa sawit (Kinoshita, 1988)

No Parameter Hasil (%)
1 Kadar air 7,8
2 Kadar abu 2,2
3 Kadar yang menguap 69,5
4 Karbon aktif murni 20,5
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E. Magnetit

Magnetit merupakan salah satu oksida besi yang terdapat di alam. Selain
magnetit, oksida besi memiliki bentuk lainnya seperti maghemite dan
hematite. Magnetit (Fe;O,4) atau oksida hitam adalah oksida besi yang paling
kuat sifat magnetisnya (Teja and Koh, 2008). Menurut Dung et al. (2009),
Fe;O4 dapat dihasilkan dari endapan campuran FeCl,-4H,0 dan FeCl;-6H,0
dalam suasana basa (dengan kehadiran NH4Cl), reaksinya adalah sebagai
berikut:

FeCl,-4H,0 + FeCl3-6H,0 + 8NH,OH — Fe3z04 + 8NH4CI + 20H,0

Secara umum reaksinya adalah sebagai berikut :

2Fe** + Fe?'+ 8OH — Fe304 + 4H,0

Magnetit (FesO4) dapat diaplikasikan dalam berbagai bidang terutama
magnetit yang berukuran nano seperti dimanfaatkan pada proses-proses
industri (misalnya sebagai tinta cetak dan pigmen pada kosmetik) dan dapat
dimanfaatkan pada penanganan masalah-masalah lingkungan (misalnya
sebagai magnetic carier precipitacion process) yaitu untuk menghilangkan
anion atau pun ion logam dari air dan air limbah. Nanopartikel juga dapat
dimanfaatkan dalam bidang biomedis baik secara in vivo (di dalam tubuh)
ataupun secara in vitro (di luar tubuh), seperti sebagai agen magnetis pada
aplikasi-aplikasi biomolecule separation, drug delivery system, hyperthermia
theraphy, ataupun sebagai contrast agent pada magnetic resonance imaging

(Cabrera et al., 2008).
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F. Metilen Biru

Limbah zat warna dapat mencemari lingkungan terutama lingkungan perairan,
karena limbah zat warna termasuk senyawa organik non-biodegradable.
Sebenarnya, senyawa zat warna di lingkungan perairan ini dapat mengalami
dekomposisi secara alami oleh adanya cahaya matahari, namun reaksi ini
berlangsung relatif lambat karena intensitas cahaya UV yang sampai ke
permukaan bumi relatif rendah sehingga terakumulasinya zat warna ke dasar
perairan atau tanah lebih cepat daripada fotodegradasinya (Dae-Hee et al.,

1999).

Salah satu limbah zat warna yang dapat mencemari lingkungan adalah zat
warna metilen biru. Metilen biru merupakan senyawa hidrokarbon yang
beracun dan termasuk zat warna kationik dengan daya adsorpsi yang sangat
kuat. Metilen biru memiliki rumus kimia C16H1sN3SCI. Berikut ini

merupakan struktur dari metilen biru:
N
=
H3CEWQ~§D\WGHJ cl
CHs CH5

Gambar 3. Struktur metilen biru.

Metilen biru merupakan kristal berwarna hijau gelap dan jika dilarutkan dalam
air atau alkohol akan menghasilkan larutan berwarna biru. Berat molekul dari
metilen biru sebesar 319,86 g mol™, dengan titik lebur 105 °C dan daya larut

sebesar 4,36 x 10* mg L™ (Palupi, 2006). Konsentrasi larutan pada metilen
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biru dapat dianalisis dengan menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada

panjang gelombang 664 nm.

Pada metilen biru terdapat gugus kromofor yang menyebabkan molekul
menjadi berwarna. Pada Tabel 4 dapat dilihat beberapa nama gugus kromofor
dan struktur kimianya yang memberi daya ikat terhadap serat yang

diwarnainya.

Tabel 4. Nama dan struktur kimia kromofor

Nama Gugus Struktur Kimia
Nitroso NO atau (-N-OH)
Nitro NOjatau (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).

Biasanya, metilen biru digunakan sebagai pewarna sutra, wool, tekstil, kertas,
peralatan kantor, dan kosmetik. Pada industri tekstil metilen biru hanya
digunakan sekitar 5% dalam pewarnaan dan sisanya 95% dibuang ke badan
air, sehingga dapat mencemari lingkungan. Metilen biru ini sangat stabil
sehingga sulit terdegradasi di alam dan dapat berbahaya bagi lingkungan jika
konsentrasinya sudah melebihi ambang batas, karena dapat meningkatkan nilai
chemical oxygen demand (COD) yang dapat merusak keseimbangan

lingkungan (Riyanto dan Julianto, 2009).
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G. Kristal Violet

Kristal violet memiliki rumus kimia C25N3sH30Cl dan merupakan senyawa
golongan trifenilmetana yang biasanya digunakan sebagai pewarnaan
histologis dan dalam metode Klasifikasi gram. Menurut Ayed dkk. (2009),
kristal violet biasa digunakan sebagai pewarna tekstil, percetakan, dan

pembuatan kertas.

Zat warna kristal violet termasuk pewarna kationik yang mudah berinteraksi
dengan sel-sel bermuatan negatif permukaan membran, masuk kedalam sel,
dapat terakumulasi dalam sitoplasma, bersifat persisten, dan sulit
dibiodegradasi (Rajeswari et al., 2017). Menurut studi yang telah dilakukan
oleh Azmi et al. (1998), pada kristal violet mengandung anilin yang juga
bersifat toksik, mutagenik, dan karsinogenik. Anilin ini dapat memicu tumor
pada beberapa spesies ikan yang hidup di dasar perairan. Kristal violet
memiliki diameter 110 A dan kromofor pada kationnya sehingga
dikelompokkan dalam zat warna basa (Ozacer and Sengil, 2006). Konsentrasi
larutan pada kristal violet dapat dianalisis dengan menggunakan

spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 591 nm.
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Berikut ini merupakan struktur dari kristal violet:

CHs CH3
L o

e Z (;)\CH:,
cl
z

N

H3C/ \CH3

Gambar 4. Struktur kristal violet (Bertolini et al., 2013).

Senyawa kristal violet terdiri dari 3 cincin yang masing-masing mengikat N
dan pada unsur N terikat masing-masing 2 gugus metil. Adapun karakteristik

dari kristal violet disajikan pada Tabel 5.

Tabel 5. Karakteristik kristal violet (Bertolini et al., 2013)

Nama limiah Kristal Violet
Index warna Cl 42555
Amax (M) 590
Molar mass (g mol™) 408
Rumus kimia Cos5H3oN3Cl

. Karakterisasi

1. Spektrofotometer UV-Vis

Spektrofotometri UV-Vis adalah salah satu teknik analisis spektroskopi yang
memakai sumber radiasi elektromagnetik ultraviolet (UV) (190-380 nm) dan
sinar tampak visible (Vis) (380-780 nm) dengan memakai instrument

spektrofotometer (Mulja dan Suharman, 1995). Fungsi dari alat
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spektrofotometer UV-Vis adalah untuk mengukur jumlah ikatan rangkap atau
konjugasi aromatik dalam suatu molekul. Berikut ini merupakan skema alat

dari spektrofotometer UV-Vis:

Chopper

s
‘ Source |*‘ Monochromator IA =4 \Mirror

) —
Mirror | /

Grid mirror

Sample '.’

| Signal
/ processor
Blank

—

Gambar 5. Skema alat spektrofotometer UV-Vis.

Prinsip kerja dari alat spektrofotometer UV-Vis adalah cahaya polikromatis
yang berasal dari lampu deuterium atau wolfram diteruskan melalui lensa
menuju monokromator pada spektrofotometer dan filter cahaya pada
fotometer sehingga cahaya diubah menjadi cahaya monokromatis. Kemudian
berkas cahaya dengan panjang gelombang tertentu akan dilewatkan pada
sampel dengan konsentrasi tertentu sehingga akan terdapat cahaya yang
diserap (diabsorpsi) dan cahaya yang dilewatkan. Selanjutnya cahaya yang
dilewatkan tersebut akan menuju detektor dan kemudian oleh detektor cahaya
yang diterima akan dihitung, sehingga cahaya yang terabsorpsi oleh sampel
dapat diketahui. Cahaya yang diserap tersebut sama dengan konsentrasi zat
yang terkandung dalam sampel, sehingga akan diketahui konsentrasi zat dalam
sampel secara kuantitatif (Khopkar, 2001). Adapun prinsip dasar dari analisis

kuantitatif metode spektrofotometri UV-Vis yaitu besarnya sinar yang diserap
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sebanding dengan konsentrasi analit yang dapat dinyatakan dengan persamaan
Lambert-Beer (Mulja dan Suharman, 1995).

A=¢bC )

Dengan A adalah absorbansi, € adalah koefisien ekstingsi molar (cm M™), b

adalah tebal kuvet (cm), dan C adalah konsentrasi larutan (M)

2. X-Ray Diffraction (XRD)

X-Ray Diffraction (XRD) adalah suatu metode analisis yang digunakan untuk
mengidentifikasi fase kristalin dalam suatu material dan analisis fasa pada
senyawa atau paduan di dalam suatu bahan. Analisis ini 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.

Alat instrumentasi XRD terdiri dari tiga bagian utama yaitu tabung sinar-X,
tempat objek yang diteliti, dan detektor sinar-X. Prinsip kerja dari XRD
secara umum adalah tabung sinar-X yang berisi katoda menghasilkan sinar-X
untuk memanaskan filamen sehingga menghasilkan elektron. Adanya
perbedaan tegangan akan menyebabkan percepatan elektron untuk menembaki
objek. Ketika elektron memiliki energi yang tinggi dan menabrak elektron
dalam objek maka akan dipancarkan sinar-X. Objek dan detektor itu akan
berputar untuk menangkap dan merekam intensitas refleksi sinar-X. Detektor

akan merekam, memproses sinyal sinar-X, dan mengelolanya dalam bentuk
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grafik (Ratnasari, 2009). Hasil yang diperoleh dari difraksi sinar-X adalah
berupa puncak-puncak intensitas dan bentuk difraksi serta versus sudut

hamburan (26).

Sistem kerja dari peralatan difraksi sinar-X didasarkan pada teori yang
dikemukakan oleh fisikawan Inggris Bragg yang dikenal sebagai hukum

Bragg (Bragg Condition) dan secara matematis dirumuskan dengan:

n.o =2 dpy. Sin 20 (6)

Dengan n adalah orde difraksi, o adalah panjang gelombang, dy adalah jarak
antar atom, dan Sin 26 adalah sudut difraksi. Hukum Bragg dapat dikatakan
sebagai representasi non-vektorial dua dimensi sebagai syarat terjadinya

difraksi (Bragg et al., 1975).

3. Scanning Electron Microscope-Enery Dispersive X-Ray (SEM-EDX)

Scanning electron microscope (SEM) merupakan suatu metode analisis yang
digunakan untuk mengetahui morfologi permukaan suatu sampel sedangkan
energy dispersive X-ray (EDX) atau biasa disebut dengan EDS atau analisis
EDAX merupakan suatu metode analisis yang digunakan untuk
mengidentifikasi komposisi unsur dari suatu sampel. Jika ingin melakukan
karakterisasi material yang heterogen pada permukaan bahan dalam skala
mikrometer atau bahkan submikrometer dan untuk menentukan komposisi
unsur sampel secara kualitatif maupun kuantitatif, maka dapat dilakukan
dengan menggunakan suatu perangkat alat SEM yang dirangkaikan dengan

EDX. Karakterisasi menggunakan SEM-EDX dilakukan melalui adsorpsi
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isotermis gas oleh padatan sampel. Jumlah molekul gas yang diadsorpsi pada
permukaan luar padatan sampel sangat sedikit dibandingkan dengan yang

diadsorpsi oleh porinya (Goldstein et al., 1981).

Pada analisis menggunakan SEM dapat diamati karakteristik bentuk, struktur,
dan distribusi pori pada permukaan bahan. Prinsip kerja dari SEM adalah
dengan cara mengalirkan arus pada kawat filamen tersebut dengan perlakuan
pemanasan sehingga dapat dihasilkan elektron. Elektron yang dihasilkan
tersebut akan 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 bekas elektron
berenergi tinggi dan menembus permukaan target, elektron akan kehilangan
energi. Hal ini disebabkan karena terjadi ionisasi atom dari cuplikan padatan.
Elektron bebas ini akan tersebar keluar dari aliran sinar utama sehingga
tercipta lebih banyak elektron bebas, dan kemudian energinya menjadi habis
lalu melepaskan diri dari target. Selanjutnya, elektron ini dialirkan ke unit
demagnifikasi dan dideteksi oleh detektor yang selanjutnya dicatat sebagai

suatu foto (Wagiyo dan Handayani, 1997).

Prinsip dasar dari karakterisasi EDX adalah bahwa masing-masing unsur
memiliki sturktur atom yang khas, sehingga memungkinkan sinar-X untuk
mengidentifikasinya secara spesifik. Pada EDX analisis kualitatif dilakukan

dengan cara menentukan energi dari puncak yang ada dalam spektrum dan
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membandingkan dengan tabel energi emisi sinar-X dari unsur-unsur yang
sudah diketahui. Analisis dengan EDX juga dapat mengetahui konsentrasi
unsur tersebut. Analisis kuantitatif dapat dilakukan dengan beberapa proses
antara lain meniadakan background, dekonvulasi peak yang bertumpang

tindih, dan menghitung konsentrasi unsur (Larry, 2001).

4. BET Surface Area

BET merupakan salah satu metode karakterisasi dengan menggunakan metode
adsorpsi gas. Metode analisis dengan menggunakan metode BET dapat
memberikan informasi mengenai luas permukaan spesifik, total volume pori,
distribusi ukuran pori, dan isoterm adsorpsi. Prinsip kerja dari BET adalah
berdasarkan adsorpsi fisis gas N,. Pengukuran luas permukaan padatan total
dilakukan melalui penentuan banyaknya gas yang diperlukan untuk menutupi
seluruh permukaan padatan. Brunauer, Emmet, dan Teller mengasumsikan
bahwa laju reaksi pada bagian permukaan sama dengan laju desorpsi dan
monolayer. Persamaan BET merupakan pengembangan dari persamaan

Langmuir (Prabowo, 2009).
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Gambar 6. Tipe adsorpsi desorpsi isotermis pada padatan berdasarkan IUPAC.

Menurut IUPAC tipe adsorpsi desorpsi isotermis pada padatan dibagi menjadi
6 tipe (Gambar 6). Pada tipe | menjelaskan tipe adsorpsi satu lapis
(monolayer) dan biasa disebut dengan isoterm Langmuir dan menjelaskan
adsorpsi oleh adsorben mikropori. Tipe Il menjelaskan adsorpsi oleh
adsorben makropori dan titik B pada tipe 1l mengindikasikan tekanan relatif
pada saat pelapisan monolayer selesai dan multilayer adsorpsi akan dimulai
(Marsh and Fransisco, 2006). Pada tipe 11l juga menjelaskan adsorpsi oleh
adsorben makropori dan diikuti dengan kuat lemahnya interaksi antara
adsorben dengan adsorbat (Donohuue and Aranovich, 1998), tipe |11
menunjukkan bahwa tipe kuantitas adsorben semakin tinggi saat tekanan
relatif bertambah dan tidak adanya titik B disebabkan karena interaksi
adsorbat yang lebih kuat dibandingkan adsorben serta jumlah lapisan pada
permukaan adsorben tidak terbatas (multilayer). Tipe IV hampir sama dengan
tipe 1l pada rentang tekanan relatif rendah sampai menengah. Tipe V hampir
sama dengan tipe Il yaitu dihasilkan dari interaksi yang rendah antara

adsorben dengan adsorbat. Tipe IV dan V dihasilkan dari adsorben yang



berukuran mesopori. Pada tipe VI mengindikasikan permukaan adsorben

yang memiliki struktur pori yang seragam (Marsh and Fransisco, 2006).
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I11. METODOLOGI PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini telah dilakukan pada bulan Februari-Juni 2019 di Laboratorium
Kimia Anorganik/Fisik Universitas Lampung (Unila). Analisis menggunakan
Scanning Electron Microscope yang dirangkai dengan Energi Dispersive X-
Ray (SEM-EDX) dilakukan di Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi
Teknologi (LTSIT) Universitas Lampung (Unila). Analisis menggunakan X-
Ray Diffraction (XRD) dilakukan di Laboratorium FMIPA Institut Teknologi
Surabaya (ITS). Analisis menggunakan BET (surface area) dilakukan di
Laboratorium Teknik Kimia Institut Teknologi Bandung (ITB). Analisis
menggunakan spektrofotometer UV-Vis dilakukan di Laboratorium Biokimia

FMIPA Universitas Lampung (Unila).

B. Alat dan Bahan

Alat alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah peralatan gelas, neraca
analitik, spatula, cawan porselin, magnetic stirrer, alat pengaduk, tanur tipe
Heraus KR170EO, spektrofotometer UV-Vis, X-Ray Diffraction (XRD),
Scanning Electron Microscope yang dirangkai dengan Energi Dispersive X-
Ray (SEM-EDX) tipe JEOL-JSM-6510LA, dan BET (surface area) tipe

NOVA touch 4LX.
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Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah tempurung kelapa
sawit yang diperoleh dari PT. ISAB Provinsi Lampung, H3PO,, FeClz-6H,0,
FeSO4-7H,0, metilen biru, kristal violet, HCI, asam asetat, NaOH, etanol,
metanol, kertas saring tipe Whatmann No. 42, alumunium foil, indikator pH

universal, dan akuades.

. Prosedur Kerja

1. Preparasi dan Pembuatan Karbon

Tempurung kelapa sawit diperoleh dari PT. ISAB Provinsi Lampung,
kemudian tempurung kelapa sawit tersebut dibersihkan dan dikeringkan di
bawah sinar matahari, selanjutnya dikarbonisasi dengan cara dibakar dalam
drum selama kurang lebih 6 jam sehingga diperoleh karbon tempurung kelapa
sawit. Karbon tempurung kelapa sawit kemudian dihaluskan menggunakan
alat penggiling dan diayak menggunkan siever dengan ukuran 100 mikron.
Karbon tempurung kelapa sawit yang telah diayak diaktivasi secara fisika dan

fisika-kimia, serta dilakukan pelapisan dengan magnetit.

2. Aktivasi Karbon

a) Aktivasi Fisika

Proses aktivasi fisika dilakukan dengan menggunakan 200 gram karbon
tempurung kelapa sawit yang telah diayak dengan ukuran 100 mikron,

selanjutkan dibakar dalam tanur pada suhu 700 °C selama 1 jam dan
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didinginkan dalam desikator hingga suhunya stabil (Khuluk, 2016) sehingga

diperoleh karbon aktif fisika (CAF).

b) Aktivasi Fisika-Kimia

Proses aktivasi Fisika-kimia dilakukan dengan menggunakan 50 gram karbon
aktif hasil aktivasi fisika kemudian direndam dalam 100 mL larutan H3PO4
10% selama 24 jam. Selanjutnya campuran tersebut disaring menggunakan
kertas saring Whatmann No. 42 dan dicuci dengan akuades sampai pH 6.
Kemudian dikeringkan dalam oven pada suhu 100 °C selama 1 jam (Khuluk,

2016) sehingga diperoleh karbon aktif fisika-kimia (CAFK).

3. Pembuatan Magnetit

Proses pembuatan magnetit dilakukan dengan menggunakan 600 mL larutan
garam besi yang terdiri dari 7,6 gram FeCl3z-6H,0 dan 3,9 gram FeSO,4-7H,0,
kemudian larutan diaduk dan dipanaskan hingga mencapai suhu 70 °C.
Selanjutnya ditambahkan tetes demi tetes larutan NaOH 5 M sebanyak 100
mL sehingga terbentuk endapan hitam. Kemudian endapan yang terbentuk
dicuci dengan akuades dan dikeringkan di dalam oven pada suhu 100 °C

selama 3 jam (Lee et al., 2004).

4. Pembuatan Karbon Aktif-Magnetit

Proses pembuatan karbon aktif-magnetit menggunakan karbon aktif hasil
aktivasi fisika dan karbon aktif hasil aktivasi fisika-kimia dengan

perbandingan karbon aktif dan oksida besi adalah 2:1. Karbon aktif fisika
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magnetit dibuat dengan cara mencampurkan 6,5 gram karbon aktif hasil
aktivasi fisika (CAF) dengan 300 mL akuades, lalu dipanaskan hingga
mencapai suhu 70 °C. Kemudian ke dalam campuran tersebut ditambahkan
300 mL larutan garam besi yang terdiri dari 7,6 gram FeCl3-6H,0 dan 3,9
gram FeSO,4-7H,0. Campuran lalu diaduk selama 30 menit. Selanjutnya
ditambahkan tetes demi tetes larutan NaOH 5 M sebanyak 100 mL.
Kemudian dicuci dengan akuades dan dikeringkan di dalam oven pada suhu
100 °C selama 3 jam (Oliviera et al., 2002) sehingga diperoleh karbon aktif
fisika-magnetit (CAFM). Kemudian, dilakukan prosedur yang sama untuk

membuat karbon aktif fisika-kimia magnetit (CAFKM).

5. Karakterisasi Karbon Aktif

Karbon aktif yang telah diaktivasi secara fisika (CAF), fisika-kimia (CAFK),
serta karbon aktif yang dilapisi dengan pelapisan magnetit yaitu CAFM dan
CAFKM dikarakterisasi dengan X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui
tingkat kekristalan dari material dan adanya magnetit pada karbon aktif,
Scanning Electron Microscope yang dirangkai dengan Energi Dispersive X-
Ray (SEM-EDX) untuk mengetahui morfologi permukaan dan komposisi
unsur pada karbon aktif, dan BET (surface area) untuk mengetahui luas
permukaan dari karbon aktif. Karbon aktif yang telah dilakukan proses uji
adsorpsi dikarakterisasi dengan menggunakan Scanning Electron Microscope
yang dirangkai dengan Energi Dispersive X-Ray (SEM-EDX) untuk

mengetahui morfologi permukaan dan komposisi unsur pada karbon aktif.
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6. Pembuatan Larutan Induk Adsorbat

a) Pembuatan Larutan Metilen Biru 1000 mg L™

Larutan induk metilen biru 1000 mg L™ dibuat dengan melarutkan 1 gram
metilen biru di dalam labu takar 1000 mL, kemudian ditambahkan akuades

hingga tanda tera dan dihomogenkan.

b) Menentukan Panjang Gelombang Maksimum Metilen Biru

Panjang gelombang maksimum dari metilen biru dapat ditentukan dengan cara
mengukur nilai absorbansi larutan metilen biru 10 mg L™ pada panjang

gelombang 500-700 nm menggunakan spektrofotometer UV-Vis.

¢) Membuat Kurva Standar Metilen Biru

Kurva standar dari metilen biru dapat dibuat dengan cara mengukur nilai
absorbansi larutan metilen biru dari konsentrasi 0,1 sampai 0,7 mg L™ pada
panjang gelombang maksimum menggunakan spektrofotometer UV-Vis.
Selanjutnya dibuat kurva yang berupa garis lurus yaitu hubungan linieritas

antara konsentrasi metilen biru dengan nilai absorbansinya.

d) Pembuatan Larutan Induk Kristal Violet 1000 mg L™

Larutan induk kristal violet 1000 mg L™ dibuat dengan melarutkan 1 gram
kristal violet di dalam labu takar 1000 mL, kemudian ditambahkan akuades

hingga tanda tera dan dihomogenkan.
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e) Menentukan Panjang Gelombang Maksimum Kristal Violet

Panjang gelombang maksimum dari kristal violet dapat ditentukan dengan
cara mengukur nilai absorbansi larutan kristal violet 10 mg L™ pada panjang

gelombang 300-650 nm menggunakan spektrofotometer UV-Vis.

f) Membuat Kurva Standar Kristal Violet

Kurva standar dari kristal violet dapat dibuat dengan cara mengukur nilai
absorbansi larutan kristal violet dari konsentrasi 0,1 sampai 0,7 mg L™ pada
panjang gelombang maksimum menggunakan spektrofotometer UV-Vis.
Selanjutnya dibuat kurva yang berupa garis lurus yaitu hubungan linieritas

antara konsentrasi kristal violet dengan nilai absorbansinya.

7. Uji Adsorpsi-Desorpsi Larutan Metilen Biru

Uji adsorpsi-desorpsi dilakukan dengan menggunakan 0,1 gram adsorben
CAF, CAFK, CAFM, dan CAFKM. Selanjutnya ditambahkan 20 mL larutan
metilen biru dengan konsentrasi 100 mg L™. Kemudian larutan diaduk dengan
alat pengaduk selama 2 jam dengan kecepatan 100 rpm. Setelah itu dilakukan
pemisahan dengan teknik sentrifugasi dan filtrat yang dihasilkan dianalisis
dengan spektrofotometer UV-Vis. Kemudian endapan yang mengandung
larutan metilen biru didesorpsi dengan menggunakan 50 mL akuades dan 50
mL campuran etanol+asam asetat 0,1 M dengan perbandingan volume 1:1
sebagai eluen secara desorpsi sekuensial. Filtrat hasil desorpsi dianalisis
kadarnya menggunakan spektrofotometer UV-Vis. Proses desorpsi diulangi

sebanyak 5 kali. Perlakuan yang sama juga diberikan pada masing-masing
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adsorben CAF, CAFK, CAFM, dan CAFKM terhadap larutan metilen biru
dengan menggunakan akuades dan campuran etanol+HCI 0,1 M dengan

perbandingan volume 1:1 sebagai eluen.

8. Uji Adsorpsi-Desorpsi Larutan Kristal Violet

Uji adsorpsi-desorpsi dilakukan dengan menggunakan 0,1 gram adsorben
CAF, CAFK, CAFM, dan CAFKM. Selanjutnya ditambahkan 20 mL larutan
kristal violet dengan konsentrasi 100 mg L™. Kemudian larutan diaduk
dengan alat pengaduk selama 2 jam dengan kecepatan 100 rpm. Setelah itu
dilakukan pemisahan dengan teknik sentrifugasi dan filtrat yang dihasilkan
dianalisis dengan spektrofotometer UV-Vis. Kemudian endapan yang
mengandung larutan Kkristal violet didesorpsi dengan menggunakan 50 mL
akuades dan 50 mL campuran etanol+asam asetat 0,1 M dengan perbandingan
volume 1:1 sebagai eluen secara desorpsi sekuensial. Filtrat hasil desorpsi
dianalisis kadarnya menggunakan spektrofotometer UV-Vis. Proses desorpsi
diulangi sebanyak 5 kali. Perlakuan yang sama juga diberikan pada larutan
kristal violet dengan menggunakan akuades dan campuran etanol+HCI 0,1 M

dengan perbandingan volume 1:1 sebagai eluen.



V. SIMPULAN DAN SARAN

A. Simpulan

Berdasarkan hasil yang diperoleh dari penelitian maka dapat disimpulkan

bahwa :

1. Pembuatan karbon aktif fisika (CAF) dan karbon aktif fisika kimia

(CAFK) dari tempurung kelapa sawit telah berhasil dilakukan.

2. Modifikasi karbon aktif dengan teknik pelapisan magnetit untuk adsorben
CAFM dan CAFKM telah berhasil dilakukan yang dibuktikan dengan

hasil XRD, SEM-EDX, dan BET surface area.

3. Karbon aktif telah terlapisi dengan partikel magnetit ditandai dengan hasil
XRD yaitu muncul puncak-puncak pada daerah 260 sebesar 18, 30, 35, 37,
43, 53, dan 56° untuk adsorben CAFM sedangkan pada adsorben CAFKM

muncul pada daerah 20 sebesar 30, 35, 43, 53, dan 56°.

4. Hasil uji desorpsi menunjukkan kemampuan campuran etanol+HCI lebih
baik jika dibandingkan dengan campuran etanol+asam asetat sebagai

eluen.
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B. Saran

Pada penelitian lebih lanjut disarankan:

1. Melakukan proses uji adsorpsi pada karbon aktif dengan menggunakan zat

warna lain.

2. Pada proses uji desorpsi disarankan menggunakan eluen yang lain untuk

mendapatkan hasil yang lebih baik.
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