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ABSTRAK

MODIFIKASI BIOKARBON CANGKANG KELAPA SAWIT DENGAN
PELAPISAN MAGNETIT DAN SILANISASI SEBAGAI ADSORBEN ZAT
WARNA MALACHITE GREEN

Oleh

Mayang Aprilian Suri

Pada penelitian ini telah dilakukan pembuatan dan karakterisasi biokarbon dari
cangkang kelapa sawit (Elaeis guineensis Jacq.) yang dimodifikasi dengan
pelapisan magnetit untuk menghasilkan KAF-M dan modifikasi KAF-M dengan (3-
Aminopropyl)-triethoxysilane (APTES) untuk menghasilkan KAF-MS sebagai
adsorben zat warna MG. Karakterisasi pada adsorben dilakukan dengan
menggunakan spektrofotometer Fourier Transform InfraRed (FTIR) untuk
mengidentifikasi gugus fungsi, X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengidentifikasi
tingkat kristalinitas, Brunauer Emmet Teller (BET) untuk mengetahui besarnya luas
permukaan karbon aktif dan Scanning Electron Microscopy with Energy Dispersive
X-Ray (SEM-EDX) untuk mengetahui morfologi permukaan adsorben dan
mengidentifikasi komposisi unsur. Adsorpsi zat warna malachite green oleh
adsorben KAF-M dan KAF-MS optimum pada dosis 0,2 g, pH optimum yaitu 8 dan
10, waktu kontak optimum yaitu 60 menit, dan konsentrasi optimum yaitu 400 ppm.
Data kinetika zat warna MG terhadap adsorben cenderung mengikuti model
kinetika pseudo orde dua dan isoterm adsorpsi cenderung mengikuti model isoterm
adsorpsi Freundlich. Persentase desorpsi tertinggi terjadi pada eluen etanol 40%.
Adsorben efektif digunakan kembali sebanyak 4 dan 5 kali penggunaan ulang yang
ditunjukkan dengan hasil persentase adsorpsi >90%.

Kata kunci: Adsorpsi, biokarbon, cangkang kelapa sawit, malachite green,
magnetit dan APTES



ABSTRACT

MODIFICATION OF PALM SHELL BIOCARBON WITH MAGNETITE
COATING AND SILANIZATION AS ADSORBENT FOR MALACHITE
GREEN DYES

By

Mayang Aprilian Suri

In this study, the preparation and characterization of biocarbon derived from oil
palm shells (Elaeis guineensis Jacq.) The biocarbon was modified by coating it with
magnetite to produce PAC-M and further modified with (3-Aminopropyl)
triethoxysilane (APTES) to produce PAC-MS. These materials were used as
adsorbents for MG dye. Characterization of the adsorbents was performed using
Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) to identify functional groups, X-
Ray Diffraction (XRD) to determine crystallinity levels, Brunauer-Emmett-Teller
(BET) analysis to measure the surface area of the activated carbon, and Scanning
Electron Microscopy with Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX) to observe
surface morphology and element composition. The optimum conditions for MG dye
adsorption using PAC-M and PAC-MS were found at a dose of 0.2 g, pH values of
8 and 10, a contact time of 60 minutes, and a dye concentration of 400 ppm. The
adsorption kinetics followed a pseudo-second-order model, while the adsorption
isotherm tended to follow the Freundlich model. The highest desorption percentage
was achieved using 40% ethanol as the eluent. The adsorbents could be reused
effectively for up to 4 and 5 cycles, maintaining an adsorption efficiency >90%.

Keywords: Adsorption, biocarbon, palm shell, malachite green, magnetite and
APTES
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I. PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Pencemaran lingkungan menjadi masalah penting yang dapat merusak
keseimbangan ekosistem, contohnya permasalahan lingkungan perairan, seperti
air tidak layak konsumsi menjadi masalah umum di Indonesia. Sumber utama
pencemaran ini berasal dari berbagai aktivitas, termasuk sektor industri. Meskipun
industri berperan dalam perekonomian Indonesia (Hermawan, 2011), industri juga
menjadi salah satu penyumbang terbesar polutan lingkungan. Limbah yang
dihasilkan baik cair, padat, maupun gas, berasal dari berbagai jenis industri,
seperti makanan, kesehatan, dan tekstil. Limbah ini mengandung logam berat
seperti Fe, Pb, Cd, Cu, dan Zn, serta senyawa organik seperti fenol, pestisida, dan
zat warna tekstil. Zat warna tekstil seperti kristal violet, rhodamin B, metilen biru,
dan malachite green banyak digunakan di industri tekstil, sekitar 60% pewarna
digunakan dalam proses produksi dan 10-15% sisanya keluar menjadi limbah

(Celekli and Bozkurt, 2013).

Limbah zat warna mampu mencemari lingkungan, zat warna malachite green
tergolong zat warna kationik yang digunakan dalam pewarnaan katun, wol dan
kertas (Ghasemi and Kaykhaii, 2016). Limbah zat warna malachite green bersifat
persisten (tahan terhadap degradasi biologis alami) sehingga dapat mengganggu
ekosistem di perairan dan memiliki sifat recalcitrance yang kuat yang
menunjukkan sifat karsinogenik, mutagenik dan teratognik dan dapat
menyebabkan iritasi sistem pencernaan pada manusia apabila terkonsumsi

(Ruslinda dan Yustisia, 2013).



Metode yang digunakan untuk mengurangi limbah zat warna diantaranya metode
presipitasi, filtrasi, pemisahan membran, pertukaran ion, penghilangan warna
(decoloring), dan adsorpsi (Saleh and Gupta, 2012). Metode adsorpsi merupakan
proses pengolahan limbah air secara fisikokimia, dimana molekul-molekul terlarut
menempel pada permukaan adsorben melalui interaksi fisik atau kimia metode ini
paling banyak digunakan karena dapat menghasilkan limbah dengan kuantitas zat
warna pencemar yang hampir tidak ada. Selain itu, adsorpsi juga memiliki
keunggulan lainnya seperti biaya yang relatif murah, reversible, serta tidak
menimbulkan produk samping yang berbahaya bagi lingkungan (Buhani ef al.,
2019b).

Adsorben yang baik memiliki luas permukaan yang besar, dapat digunakan
berulang kali, selektif terhadap adsorbat, kapasitas adsorpsi yang tinggi, kecepatan
dan stabilitas kimiawi seperti adsorben karbon dari cangkang kelapa sawit.
Cangkang kelapa sawit dapat dimanfaatkan sebagai adsorben karena mengandung
selulosa (6,92%), hemiselulosa (26,16%), serta memiliki kandungan karbon yang
tinggi sebesar (49,79%) dapat dimanfaatkan sebagai bahan baku pembuatan
karbon aktif karena sangat efektif untuk mengadsorpsi limbah cair (Nasution dkk.,

2017).

Karbon aktif memiliki keunggulan struktur porinya yang besar dan luas
permukaannya yang tinggi memungkinkan penyerapan zat kimia dan partikel dari
larutan secara efektif. Karbon aktif juga memiliki kelemahan dimana ukuran
partikel yang kecil dan berat molekul yang ringan menyebabkan kesulitan
pemisahan adsorben dengan filtrat, menyebabkan jumlah adsorben berkurang
untuk proses filtrasi sehingga diperlukan modifikasi karbon lebih lanjut. Untuk
mengatasi hal ini, dilakukan modifikasi karbon aktif dengan pelapisan
menggunakan magnetit. Karbon aktif yang telah dilapisi magnetit memiliki sifat
magnetik dan berat molekul yang lebih besar, sehingga mempermudah pemisahan

adsorben dengan filtrat (Buhani et al., 2013).

Namun, pelapisan karbon aktif oleh partikel magnetit juga memiliki keterbatasan

seperti kemungkinan pori yang tertutup oleh partikel sehingga jumlah pori pada



karbon aktif berkurang. Berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh (Zulaicha et
al., 2022), karbon aktif yang dimodifikasi oleh magnetit mengalami pengurangan
jumlah pori setelah dimodifikasi, baik luas permukaan maupun volume porinya
oleh Fe30s. Oleh karena itu, karbon magnetit perlu dimodifikasi lebih lanjut
dengan silanisasi menggunakan agen (3-Aminopropyl)-triethoxysilane (APTES)
(Wong et al., 2015). Silan berperan sebagai agen penghubung karena memiliki
dua gugus aktif berbeda yang memungkinkan terbentuknya ikatan kimia antara
material organik dan anorganik, serta membentuk gugus silanol dan siloksan yang

diharapkan dapat meningkatkan kemampuan adsorpsi.

Berdasarkan uraian latar belakang tersebut, maka pada penelitian ini dilakukan
modifikasi karbon cangkang kelapa sawit dengan magnetit dan APTES sebagai
adsorben zat warna malachite green. Dalam penelitian ini dilakukan analisis
proksimat untuk mengetahui kualitas karbon. Setelah itu, karbon hasil modifikasi
dikarakterisasi menggunakan Scanning Electron Microscopy with Energy
Dispersive X-Ray (SEM-EDX) untuk mengetahui morfologi permukaan adsorben
dan komposisi yang terkandung, X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui
tingkat kristalinitas karbon, Fourier Transform Infrared (FTIR) untuk mengetahui
gugus fungsi dalam karbon, Brunauer Emmet Teller (BET) untuk mengetahui
besarnya luas permukaan karbon aktif, spektrofotometer Ultraviolet dan Visible
(UV-Vis) untuk mengetahui kapasitas adsorpsi zat warna dari cangkang kelapa

sawit termodifikasi.

1.2. Tujuan

Berdasarkan latar belakang masalah yang telah diuraikan, tujuan dilakukan
penelitian ini adalah sebagai berikut:
1. Mempelajari cara memodifikasi karbon dari cangkang kelapa sawit dengan
magnetit dan APTES, serta mengarakterisasi karbon hasil modifikasi.
2. Menentukan dosis, pH, waktu kontak, dan konsentrasi optimum dari adsorben
karbon cangkang kelapa sawit termodifikasi untuk mengadsorpsi zat warna

malachite green.



3. Menentukan model kinetika adsorpsi dan isoterm adsorpsi zat warna
malachite green oleh adsorben karbon cangkang kelapa sawit termodifikasi.
4. Mengetahui kemampuan desorpsi dan penggunaan ulang adsorben karbon

cangkang kelapa sawit termodifikasi terhadap zat warna malachite green.

1.3. Manfaat

Adapun manfaat dari penelitian ini yaitu memberikan informasi mengenai proses,
hasil modifikasi, dan karakteristik dari modifikasi adsorben cangkang kelapa
sawit dengan magnetit dan silan APTES terhadap adsorpsi larutan zat warna

malachite green untuk mengatasi permasalahan lingkungan.



II. TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Cangkang Kelapa Sawit

Kelapa sawit merupakan komoditas utama Indonesia dalam industri minyak,
menghasilkan limbah padat berupa cangkang kelapa sawit hingga 60% dari total
produksi. Cangkang ini, yang berwarna hitam keabuan, keras, dan berbentuk tidak
beraturan, dapat dimanfaatkan sebagai bahan baku karbon aktif, dengan
mempertimbangkan bentuk, kualitas, dan ukurannya (Purwanto, 2011). Cangkang
kelapa sawit merupakan bagian yang paling keras pada komponen kelapa sawit.
Cangkang kelapa sawit yang digunakan sebagai karbon aktif harus melalui proses
karbonisasi dan aktivasi. Cangkang sawit termasuk bahan berlignin dan selulosa
berkadar karbon tinggi, buah dan cangkang kelapa sawit menurut disajikan dalam

Gambar 1.

A B

Sabut (Mesocarp)
Cangkang (Shell)

Inti (Karnel)

Gambar 1. (a) Buah kelapa sawit, (b) Cangkang kelapa sawit



Cangkang kelapa sawit dapat diklasifikasikan dalam kelas Dicotyledonae yang

dirincikan sebagai berikut:

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

Sub keluarga : Cocoideae
Genus : Elaeis

Spesies : Elaeis guineensis Jacq.

Cangkang kelapa sawit mengandung selulosa (6,92%) dan hemiselulosa (26,16%)
(Nasution dkk., 2017) sehingga berpotensi sebagai bahan baku pembuatan arang
aktif dengan metode dehidrasi, karbonisasi, dan aktivasi. Berbagai komposisi zat

kimia yang terkandung dalam cangkang kelapa sawit disajikan dalam Tabel 1.

Tabel 1. Komposisi penyusun cangkang kelapa sawit

No Komposisi Penyusun Persentase (%0)
1. Hemiselulosa 26,16
2. Selulosa 6,92
3. Karbon 49,79
4, Hidrogen 5,58
5. Oksigen 34,06
6. Nitrogen 0,72

(Nasution dkk., 2017)

2.2. Karbon Aktif

Karbon merupakan material berpori yang mengandung sekitar 85-95% karbon,
menghasilkan struktur dengan daya serap tinggi. Karbon memiliki karakteristik
luas permukaan berkisar 3000-3500 m?g™!, volume pori sebesar 10,28 x 10
m*mg! dan diameter pori rata-rata sebesar 21,6 A. Luas permukaan karbon aktif
yang besar memiliki hubungan dengan struktur pori karbon aktif sehingga karbon
aktif mempunyai sifat sebagai adsorben (Handika dkk., 2017). Proses pembuatan
karbon aktif terdiri dari karbonisasi dan aktivasi. Aktivasi dalam pembuatan

karbon aktif terdiri dari aktivasi fisika dan aktivasi kimia.



Aktivasi secara fisika dilakukan dengan cara memanaskan karbon pada suhu
tinggi. Agen pengaktivasi yang digunakan yaitu gas CO; atau uap yang terbentuk
pada suhu tinggi yaitu sekitar 500-800°C. Pada proses aktivasi fisika terjadi
pengurangan massa karbon aktif yang cukup besar karena terjadi pembentukan
struktur karbon. Sedangkan, ciri khas aktivasi kimia adalah digunakannya suatu
activating agent yang pada umumnya adalah golongan dari hidroksida (KOH atau
NaOH), ZnCl,, dan H3PO4 (Handika dkk., 2017).

2.2.1. Kualitas karbon aktif

Parameter dari kualitas karbon aktif dapat diukur dengan analisis proksimat yaitu
kadar air, kadar abu, kadar zat menguap, kadar karbon terikat, dan daya serap
terhadap iodin. Berikut penjelasan mengenai parameter kualitas dari karbon aktif:
a. Kadar air
Kadar air yang ada di dalam karbon aktif berhubungan dengan sifat
higroskopis, yang artinya karbon aktif memiliki afinitas tinggi dengan air.
Maka dari sifat itu, karbon aktif dapat digunakan sebagai adsorben. Dalam
pengujian ini, diartikan bahwa di dalam karbon aktif hanya mengandung air
yang mudah menguap. Persentase kadar zat mudah menguap dihitung

menggunakan Persamaan 1.

Berat sampel awal-Berat sampel akhir

Kadar air (%) = x 100% (1)

Berat sampel awal
b. Kadar abu
Persentase hasil kadar abu mengidentikasi adanya kandungan oksida logam
yang mungkin masih ada di dalam karbon aktif. Oksida logam tersebut berupa
silikon, sulfur, kalsium maupun logam lain dengan kadar kecil. Kadar abu yang
tinggi mempengaruhi kualitas karbon aktif saat diaplikasikan sebagai zat
penyerap (Jamilatun dan Setyawan, 2014). Persentase kadar abu dihitung

menggunakan Persamaan 2.

Berat sampel akhir

Kadar abu (%) = x 100% (2)

Berat sampel awal
c. Kadar zat menguap
Persentase kadar zat menguap menunjukan bahwa jumlah senyawa yang masih

tertinggal dalam material setelah proses karbonasi dan aktivasi. Senyawa-



senyawa yang belum menguap pada suhu karbonasi dan aktivasi biasa, baru
dapat menguap pada suhu tinggi yaitu 900°C. Kemampuan daya serap karbon
aktif dipengaruhi oleh tingginya kadar zat menguap, jika nilai tersebut terlalu
tinggi, maka akan mengurangi daya serapnya (Jamilatun dan Setyawan, 2014).

Persentase kadar abu dihitung menggunakan Persamaan 3.

Berat sampel akhir

Kadar zat menguap (%) = x 100% 3)

Berat sampel awal
. Kadar karbon terikat

Penentuan kadar karbon terikat dilakukan untuk mengukur sisa kandungan
karbon dalam material setelah melalui proses karbonisasi dan aktivasi.
Tingginya kadar karbon menjadi indikator kualitas karbon aktif yang baik.
Persentase kadar karbon terikat dihitung menggunakan Persamaan 4.

Karbon terikat (%) = 100% - (% Air + % Zat menguap + % Abu) x 100%  (4)

. Daya serap karbon aktif terhadap iodin

Daya serap iodin merupakan indikator kemampuan karbon aktif dalam
mengadsorpsi senyawa-senyawa dengan berat molekul rendah. Jumlah iodin
dalam milligram (mg) yang diadsorpsi oleh 1 g karbon aktif dikenal sebagai
bilangan iodin. Karbon aktif dengan bilangan iodin tinggi menandakan luas
permukaan dan struktur mikro yang lebih besar, sehingga memiliki kapasitas
adsorpsi yang lebih baik (SNI 06-3730-1995). Persentase kadar abu dihitung

menggunakan Persamaan 5.

_BxN (thiosulfat)

Daya serap iod (mg/g)=A+i°di“) x Be iod xFP (5)

Dimana:

A : Volume larutan iodin (mL)

B : Volume NaS>0; yang terpakai (mL)

FP : Faktor Pengenceran

a : Berat karbon aktif (g)

N (Thiosulfat)  : Konsentrasi thiosulfat Na»S,0s (0,1 N)

N (Iodin) : Konsentrasi 1odin (0,125 N)

Be iodin : 126,93 g/mol



Adapun syarat kualitas karbon aktif (kadar air, kadar abu, kadar zat menguap,
kadar karbon terikat, daya serap terhadap I> dan karbon aktif murni) menurut SNI

No. 06-3730-1995 dapat dilihat pada Tabel 2.

Tabel 2. Persyaratan karbon aktif menurut SNI 06-3730-1995

Persyaratan
Jenis Uji Satuan

Butiran Serbuk
Kadar air (%) - Maks. 4,4 Maks. 15
Kadar abu (%) - Maks. 2,5 Maks. 10
Kadar zat menguap (%) - Maks. 15 Maks. 25
Kadar karbon terikat (%) - Maks. 80 Maks. 65
Daya serap terhadap I» mg/g Min. 750 mg/g Min. 750 mg/g

Sumber: Badan Standarisasi Nasional (1995)

2.3. Magnetit

Magnetit (Fe3;O4) adalah partikel superparamagnetik yang digunakan

untuk memodifikasi karbon guna meningkatkan kemampuannya sebagai adsorben
(Zulaicha et al., 2021). Magnetit Fe3O4 dapat disintesis dari campuran
FeCl;-6H>0 dan FeSO47H>0 dalam kondisi basa, menghasilkan endapan.
Modifikasi ini bertujuan untuk memberikan sifat kemagnetan yang tinggi,
sehingga dapat digunakan dalam metode ekstraksi fase padat dengan bantuan

medan magnet eksternal dalam pengaplikasiannya (Putri and Rahmayanti, 2020).

Teknik pelapisan material dengan partikel magnetit merupakan teknik yang ramah
lingkungan, karena tidak menghasilkan produk yang mengandung kontaminasi
seperti padatan tersuspensi dan dapat mempercepat proses pemisahan senyawa
dari larutan karena adsorben bersifat magnetik (Buhani ef al., 2017). Reaksi
pembentukan magnetit tersebut disajikan pada Persamaan 6, 7, dan 8 (Petchareon
and Sirivat, 2012).

Fe?" + 20H" — Fe (OH); (6)

2Fe> + 60H" — 2Fe (OH)s (7

Fe (OH), + 2Fe (OH); — Fe304 + 4H,0 (8)
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Adsorben magnetit yang disintesis melalui penggabungan agen magnetit Fe3O4
dengan adsorben untuk mempermudah pemisahan adsorben dari larutan berair

(Kalantary et al., 2015).

2.4. Silanasi

Silanasi merupakan proses untuk meningkatkan kekuatan pelekatan

dengan membentuk ikatan kimia menggunakan silan sebagai agen penghubung
(coupling agent). Silan memiliki struktur kimia (RO)3SiCH>CH>CH»-X, dimana
RO adalah gugus alkoksi seperti metoksi, etoksi, atau asetoksi, dan X merupakan
gugus organofungsional seperti amino, epoksi, atau metakriloksi. Jembatan alkil
-CH>CH>CH»- menghubungkan Si dengan X. Dalam komposit, silan
menghubungkan substrat anorganik dengan polimer organik melalui interaksi
gugus alkoksi. Gugus alkoksi ini mengikat gugus hidroksil logam di permukaan
anorganik, kemudian terhidrolisis menjadi silanol, yang selanjutnya bereaksi

membentuk ikatan oxane dan melepaskan air (Permana, 2015).

Tahap 1 Z  Kondensasi

&
[ Mengikat permukaan

HoN. HyN

Hidrolisis 7\
n — n —

Si _Si,
0™ OR: HO"1"OH
B0 4 OBt OH

>
=
oy

Gambar 2. Skema silanisasi APTES pada permukaan molekul
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Menurut Liu et al. (2013) skema silanisasi APTES pada permukaan molekul
ditunjukkan pada Gambar 2. Proses silanisasi melibatkan penggunaan senyawa
silan pada permukaan material anorganik yang mengandung silika dan terdiri dari
empat tahap yaitu tahap hidrolisis, kondensasi, pembentukan ikatan hidrogen, dan
curing. Tahap pertama melibatkan reaksi hidrolisis antara silan dan air,
menghasilkan gugus silanol (Si-OH) sebagai situs aktif. Pada tahap kedua, silanol
mengalami kondensasi, membentuk ikatan oksan (Si-O-Si) dan jaringan polisilan
sambil melepaskan air (Permana, 2015). Pada tahap ketiga, ikatan hidrogen
terbentuk dengan gugus -OH pada substrat dan tahap terakhir, ikatan kovalen (Si-
O-Si) terbentuk antara silikon dalam organosilan dan silikon pada substrat selama
tahap curing. Oleh karena itu, curing dilakukan untuk menghentikan proses
polimerisasi lapisan siloksan. Jika yang diinginkan spesies yang mengandung
gugus amino, maka silan yang digunakan juga harus mengandung gugus amino

(-NH>), seperti 3-(Aminopropyl)-triethoxysilane (APTES).
2.4.1. (3-Aminopropyl)-triethoxysilane (APTES)

Senyawa (3-Aminopropyl)-triethoxysilane (APTES) adalah senyawa kimia dengan
rumus NH2(CH»)3S1(OC2Hs)s dan berat molekul 221,37 g/mol. APTES termasuk
dalam jenis organosilan yang berfungsi sebagai agen penghubung (coupling
agent), memiliki dua gugus aktif yang berbeda pada atom silika, sehingga dapat
membentuk ikatan kimia antara material organik dan anorganik. Dengan adanya
gugus -NHz, APTES mampu menghubungkan biomolekul target lainnya. Senyawa
ini juga digunakan untuk imobilisasi biomolekul dalam pengembangan biosensor
(Gunda et al., 2015) dan dapat membentuk lapisan silan yang stabil dalam pelarut
organik. Struktur APTES dapat dilihat pada Gambar 2.

H4C CHs

\/O\ /O\/
PN /Si\/\/NHZ
H3C O
Gambar 3. (3-Aminopropyl)-triethoxysilane

APTES memiliki kemampuan larut dalam air yang membantu mengurangi

penggumpalan partikel, mengurangi ikatan non-spesifik, dan meningkatkan
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stabilitas partikel dalam suspensi (Ngouangna et al., 2020). APTES memiliki dua
jenis gugus aktif yang dapat bereaksi dengan senyawa yang bersifat kation, anion,

atau netral (Mungia-Cortés et al., 2017).

2.5. Zat Warna

Zat warna sering digunakan dalam industri tekstil, tetapi banyak di antaranya
berakhir sebagai limbah. Zat pewarna yang diproduksi setiap tahun dibuang
sebagai limbah dari proses manufaktur (Hayu dkk., 2021). Limbah zat pewarna ini
dapat menimbulkan masalah berupa efek akut atau kronis pada organisme yang
terkena dengan konsentrasi di atas batas aman, serta menghambat fotosintesis
pada tanaman air karena zat pewarna menyerap dan memantulkan cahaya
matahari yang masuk ke dalam air, sehingga dapat mengganggu pertumbuhan

tanaman tersebut.

Zat pewarna umumnya berasal dari bahan sintetis dengan struktur molekul
aromatik yang kompleks, sehingga lebih stabil dan sulit terurai. Zat warna
terbagi menjadi anionik, kationik, dan non-ionik. Zat warna anionik sering
digunakan dalam pewarna langsung, asam, dan reaktif, sementara kationik
digunakan sebagai pewarna dasar, dan non-ionik sebagai pewarna dispersi.
Pewarna anionik dan non-ionik umumnya mengandung senyawa azo

atau antrakuinon. Senyawa azo dapat menghasilkan amina beracun,
sementara antrakuinon sulit terdegradasi karena struktur aromatiknya yang

membuatnya bertahan lama dalam air limbah (Aksu, 2005).

2.5.1. Malachite Green

Malachite green adalah salah satu jenis pewarna tekstil yang diklasifikasikan
sebagai pewarna dasar (basic dye) dan pewarna trifenilmetan. Pewarna ini diberi
nama sebagai pewarna dasar disebabkan basic dyes terionisasi di dalam pelarut
tertentu dan komponen pewarnanya berupa kation, maka dari itu pewarna basic

disebut juga sebagai pewarna kation. Secara struktur kimia malachite green
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merupakan kelompok pewarna triarilmetan atau triaril karbonium. Kadar
malachite green yang diperbolehkan di perairan sebesar 0,01 mg/L sehingga perlu

upaya penanggulangan apabila melebihi ambang batas (Yonel dkk., 2021).

Zat warna malachite green adalah salah satu senyawa organik yang larut dalam air
(Eltaweil et al., 2020). Zat warna malachite green banyak digunakan dalam
berbagai bidang seperti untuk pencelupan kertas, wol, kulit, tekstil, kapas, serat
akrilik dalam industri tekstil, sutra, industri goni (Ghasemi and Kaykhaii, 2016).

Adapun struktur kimia zat warna malachite green dapat dilihat pada Gambar 4.

| [, -
cl
N N
HaC” O ‘ “CH,

Gambar 4. Struktur kimia malachite green

Adapun sifat fisika dan kimia dari zat warna malachite green ditunjukkan dalam

Tabel 3.

Tabel 3. Karakteristik zat warna malachite green

Parameter Nilai
Rumus molekul C23H25CIN,
Nama dagang Malachite green
Berat molekul 364,9 g/mol
Nature Zat warna kationik
Kelas kimia Triarilkarbonium (triarilmetan)

2.6. Adsorpsi

Adsorpsi merupakan proses dimana adsorbat menempel pada permukaan bahan
penyerap. Mekanisme ini terjadi karena adanya interaksi gaya tarik antara molekul
adsorbat dan permukaan adsorben, sehingga adsorbat tampak menyatu dengan

adsorben. Proses ini sederhana, murah, ramah lingkungan, dan tidak
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menghasilkan zat beracun, menjadikannya lebih unggul dibanding metode lain

yang kompleks dan berisiko (Zulaicha et al., 2021). Terdapat dua jenis adsorpsi,

yaitu fisika (physiosorption) dan kimia (chemisorption).

a. Adsorpsi fisika
Adsorpsi fisika terjadi tanpa reaksi antara molekul adsorbat dan permukaan
adsorben. Molekul adsorbat terikat lemah oleh gaya Van der Waals, sehingga
proses ini berlangsung cepat dan bersifat reversible (Zulfania dkk., 2022).

b. Adsorpsi kimia
Adsorpsi kimia terjadi karena pembentukan ikatan kovalen dan ion antara
molekul adsorbat dan adsorben. Ikatan ini sangat kuat, sehingga lapisan yang
terbentuk adalah lapisan monolayer yang sangat sulit untuk dilepaskan kembali
(irreversible) (Prabowo, 2009). Perbedaan adsorpsi fisika dan adsorpsi kimia
dapat dilihat pada ilustrasi Gambar 5.

°

@0

“":'d-?.-i{ °® 9 o

Adsorpsi fisika Adsorpsi kimia

Gambar 5. Perbedaan adsorpsi fisika dan adsorpsi kimia

Berikut adalah perbedaan adsorpsi fisika dan adsorpsi yang dapat dilihat pada
Tabel 4.
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Tabel 4. Perbedaan adsorpsi fisika dan adsorpsi kimia

No Adsorpsi Fisika Adsorpsi Kimia
(physiosorption) (chemisorption)

1. Molekul terikat pada adsorben ~ Molekul terikat pada adsorben
oleh gaya Van der Walls oleh ikatan kimia

2. Mempunyai entalpi reaksi -4 Mempunyai entalpi reaksi -40
sampai -40 kJ/mol sampai 800 kJ/mol

3. Dapat membentuk lapisan Membentuk lapisan monolayer
multilayer

4. Adsorpsi hanya terjadi pada Adsorpsi terjadi pada suhu
suhu di bawah titik didih tinggi
adsorbat

5. Jumlah adsorpsi pada Jumlah adsorpsi pada
permukaan merupakan fungsi permukaan merupakan
adsorbat karakteristik adsorben dan

adsorbat

6. Tidak melibatkan energi Melibatkan energi aktivasi

aktivasi tertentu tertentu

Proses adsorpsi merupakan teknik pengolahan limbah yang diharapkan mampu

menurunkan konsentrasi senyawa organik yang berlebihan (Buhani et al., 2018).

Keberhasilan adsorpsi tergantung pada jenis adsorben yang digunakan, yang

menentukan parameter selektivitas dan kapasitas adsorpsi. Mekanisme adsorpsi

melibatkan molekul yang meninggalkan larutan dan menempel pada permukaan

adsorben melalui interaksi kimia atau fisika. Proses ini melibatkan fluida, baik

cair maupun gas, yang menempel pada permukaan padatan dan membentuk

lapisan di permukaan tersebut. Widayatno et al., (2017) menguraikan berbagai

faktor yang mempengaruhi proses adsorpsi, yaitu:

1.

Sifat Adsorben

Karbon merupakan adsorben berpori yang terdiri dari unsur karbon bebas
dengan ikatan kovalen dan permukaan non-polar memiliki daya serap yang
dipengaruhi oleh jenis, luas permukaan, dan kemurniannya. Adsorben bekerja
lebih efektif bila kepolaran serupa dengan adsorbat, dan proses aktivasi dapat
meningkatkan kemampuannya.

Sifat Adsorbat

Molekul adsorbat yang lebih kecil dari diameter pori adsorben lebih mudah

teradsorpsi karena dapat masuk dan terperangkap di dalam pori.
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3. Konsentrasi Adsorbat
Konsentrasi adsorbat yang semakin besar maka partikel adsorbat yang terserap
oleh adsorben juga semakin banyak. Konsentrasi ini juga menentukan jenis
isoterm adsorpsi, seperti Freundlich dan Langmuir.

4. Luas Permukaan
Luas permukaan yang lebih besar pada adsorben memungkinkan lebih banyak
adsorbat menempel, meningkatkan kapasitas adsorpsi.

5. Tekanan
Tekanan tinggi mendorong molekul adsorbat lebih cepat menempel pada
permukaan adsorben.

6. Daya Larut Adsorbat
Adsorbat yang sangat larut dalam pelarut cenderung lebih sulit diadsorpsi
karena lebih stabil dalam larutan.

7. pH Larutan
Adsorpsi optimal terjadi pada pH tertentu; kondisi asam cenderung
meningkatkan adsorpsi, sementara kondisi basa menurunkannya.

8. Waktu Kontak
Adsorpsi memerlukan waktu untuk mencapai kesetimbangan. Semakin banyak

adsorben dan semakin baik pengadukan, semakin cepat proses tercapai.

2.7. Kinetika Adsorpsi

Kinetika adsorpsi menyatakan adanya proses penyerapan suatu zat oleh adsorben
dalam fungsi waktu. Karakteristik kemampuan penyerapan adsorben terhadap
adsorbat dapat dilihat dari laju adsorpsinya. Laju reaksi bergantung pada
konsentrasi reaktan, tekanan, dan pengaruh katalis (Oxtoby, 2003). Laju adsorpsi
dapat diketahui dari konstanta laju adsorpsi (k) dan orde reaksi yang dihasilkan
dari suatu model kinetika adsorpsi (Anggriani dkk., 2021). Mekanisme adsorpsi
dan konstanta kecepatan reaksi adsorpsi kimia pada zat warna malachite green
dapat diketahui menggunakan persamaan sistem pseudo orde pertama oleh
Lagergren dan sistem pseudo orde dua (Buhani et al., 2013; Buhani et al., 2015;
Buhani et al., 2017).
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2.7.1. Model Pseudo Orde Satu

Lagergen memperkenalkan persamaan untuk adsorpsi cair-padat berdasarkan
kapasitas padatan untuk pertama kalinya pada tahun 1898. Kinetika adsorpsi
pseudo orde pertama, dikenal sebagai model Lagergren yang menjelaskan proses
penyerapan zat terlarut ke permukaan adsorben. Persamaan pseudo orde pertama

dapat dilihat pada Persamaan 9.

Lok Q- Q) ©)
Dimana:
Qt : Jumlah ion yang teradsorpsi pada waktu tertentu (mg/g)
Qe : Jumlah ion yang teradsorpsi pada keadaan setimbang (mg/g)
t : Waktu (menit)
ki : Konstanta laju pseudo orde pertama (menit™')

Integral dari Persamaan 9 dari t = 0 ke t =t dan Q;= 0 ke Q= Q; menghasilkan

ekspresi linier pseudo orde satu ke Persamaan 10.

In (Qe — Qy) =In Qe — kit (10)

Nilai kj ditentukan dengan memplotkan In (Q. — Q) vs. t. Meskipun beberapa
studi telah menemukan k; meningkat dengan konsentrasi zat terlarut awal (Co)
atau tidak tergantung pada Co, konstanta laju selalu berbanding terbalik dengan
konsentrasi awal zat terlarut. Hal ini karena waktu yang lebih lama diperlukan
untuk konsentrasi zat terlarut awal yang besar. Untuk menjelaskan perbedaan
eksperimental selama penyerapan pewarna pada karbon aktif pseudo orde satu
dimodifikasi yang ditunjukkan pada Persamaan 11 dan 12.

au_ e

L= = (Qe- Q) ()
Qt
Dalam bentuk linier:
%—"; +In (Qe— Q) = In Qe — kit (12)

Plot dari % + In (Qe — Qy) terhadap t memberikan kecocokan adsorpsi pewarna

yang lebih baik dibandingkan ke Lagergren pseudo orde satu. Model yang
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berbeda untuk adsorpsi berbagai zat terlarut telah dikembangkan, tetapi penerapan

dan konsistensi bentuk linier dan non-liniernya perlu diuji.
2.7.2. Model Pseudo Orde Dua

Kinetika adsorpsi pseudo orde dua mengasumsikan bahwa laju adsorpsi zat
terlarut sebanding dengan situs yang ada pada adsorben. Dan laju reaksi
tergantung pada jumlah zat terlarut pada permukaan adsorben, daya penggerak
(Qe — Qy) proporsional dengan jumlah situs yang tersedia pada adsorben. Bentuk

lengkung pseudo orde dua ditunjukkan pada Persamaan 13.
o =k Q-Q) (13)

k> merupakan konstanta laju pseudo orde dua. Menerapkan limit integral untuk t
(0, t) dan Qq (0, Q) bentuk linier kinetika adsorpsi pseudo orde dua ditunjukkan

oleh Persamaan 14.

Qt=— T (14)

sz% Qe

Persamaan 14 diatur ulang untuk mendapatkan bentuk lain yang ditunjukkan

Persamaan 15-18.

t 1 t
Lo )+~ 15
Qt (sz§> Qe (15)
1 1 1 1

—0e - |&
QU= Qe <k2Q§>t (7
L = Q- kQuQ: (18)

2.8. Isoterm Adsorpsi

Secara umum isoterm adsorpsi diartikan sebagai fungsi konsentrasi zat terlarut
yang terjerap pada padatan terhadap konsentrasi larutan. Tipe isoterm adsorpsi

dapat digunakan untuk mempelajari mekanisme adsorpsi. Isoterm adsorpsi
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merupakan kurva yang menunjukkan bagaimana zat ditahan atau dilepaskan dari
media berpori ke fase padat dalam lingkungan berair pada pH dan suhu tetap. Tipe
isoterm adsorpsi yang biasa digunakan yaitu Langmuir, Freundlich, dan isoterm
Brunnaeur-Emmet Teller (BET). Pada umumnya, adsorpsi fase cair-padat
mengikuti jenis isoterm adsorpsi Freundlich dan Langmuir (Buhani ef al., 2023;

Buhani et al., 2017(b); Buhani et al., 2018).

2.8.1. Isoterm Adsorpsi Freundlich

Isoterm adsorpsi Freundlich menjelaskan bahwa adsorpsi yang terjadi bersifat

heterogen atau tidak semua permukaan adsorben mampu mengalami adsorpsi,

sehingga lapisan yang dihasilkan dari model adsorpsi ini akan bersifat multilayer

(Buhani et al., 2023). Pernyataan yang digunakan pada model ini sebagai berikut:

1. Permukaan bersifat heterogen.

2. Tidak terjadi asosiasi dan disosiasi molekul-molekul adsorbat setelah
teradsorpsi pada permukaan padat.

3. Hanya berlangsung adsorpsi fisika tanpa terjadi adsorpsi kimia.

Model isoterm Freundlich menjelaskan bahwa proses adsorpsi pada bagian

permukaan yaitu heterogen, dimana tidak semua permukaan adsorben mempunyai

daya adsorpsi. Model isoterm adsorpsi Freundlich dapat dihitung menggunakan

Persamaan 19 dan 20.

Q. =KfxC.!m (19)
Log Q.= log Kf + l log Ce (20)
Dimana:
Qe : Jumlah zat yang teradsorpsi per gram adsorben (mg/g)

Kf : Faktor kapasitas Freundlich (mg/g) (L/mg)'™
Ce : Konsentrasi setimbang adsorbat dalam fase larutan (mg/L)
n : Faktor intensitas Freundlich (mol/g)

(Kausar et al., 2020).

Kf adalah kapasitas adsorpsi (L/mg) dan 1/n adalah intensitas adsorpsi, ini juga

mengindikasikan distribusi relatif dari energi dan heterogenitas situs adsorbat
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(Ayawei et al., 2017). Konstanta Freundlich (Kf) dapat diperoleh dari kemiringan
garis lurusnya dan (1/n) merupakan harga slope. Apabila nilai n diketahui maka
Kf dapat dicari, semakin besar harga Kf maka daya adsorpsi akan semakin baik
dan dari harga Kf yang diperoleh maka energi adsorpsi akan dapat dihitung.
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, 2005). Model isoterm adsorpsi Freundlich dapat
dilihat pada Gambar 6.

1/n

Log ge

Log Kr

v

Log C.

Gambar 6. Model isoterm adsorpsi Freundlich (Husin and Rosnelly, 2005)
2.8.2. Isoterm Adsorpsi Langmuir

Isoterm Langmuir menggambarkan proses adsorpsi yang terjadi melalui adsorpsi
secara kimia (chemisorption) dalam satu lapisan (monolayer) (Buhani et al.,
2010). Chemisorption adalah adsorpsi dengan ikatan kimia kuat antara permukaan
aktif adsorben dan molekul adsorbat. Ilustrasi adsorpsi dengan persamaan
Langmuir ditunjukkan pada Gambar 7.

Lapisan adsorbat

000000CA0000

Adsorben

Gambar 7. Ilustrasi adsorpsi dengan persamaan Langmuir (Handayani dan
Sulistyono, 2009)
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Teori isoterm Langmuir juga menyatakan bahwa laju adsorpsi akan bergantung
pada faktor ukuran dan struktur molekul adsorbat, sifat pelarut dan porositas
adsorben, situs pada permukaan yang homogen, dan adsorpsi yang terjadi yaitu
monolayer (Buhani et al., 2017). Model isoterm Langmuir menggunakan
pendekatan kinetika dimana kesetimbangan dapat terjadi apabila kecepatan
adsorpsi sama dengan kecepatan desorpsi. Pada persamaan ini digunakan asumsi
sebagai berikut:
1. Adsorpsi terjadi secara kimia
2. Adsorbat yang terserap membentuk lapisan tunggal (monolayer)
3. Adsorben adalah suatu sistem yang memiliki tingkat energi homogen sehingga
afinitas molekul yang terjerap sama untuk di setiap tempat atau lokasi
4. Molekul yang sudah terjerap pada permukaan adsorben tidak dapat berpindah
tempat
5. Tidak terjadi interaksi antar molekul yang terjerap
(Wijayanti dan Kurniawati, 2019).
Secara teoritis persamaan isoterm adsorpsi Langmuir dapat diturunkan dengan
menganggap terjadinya kesetimbangan antara molekul-molekul zat yang
diadsorpsi pada permukaan adsorben dengan molekul-molekul zat yang tidak

teradsorpsi yang ditunjukkan pada Persamaan 21.

C 1 C
=t — @1)

Dimana:

C : Konsentrasi kesetimbangan adsorbat dalam larutan setelah adsorpsi (mg/L)
n :Jumlah adsorbat teradsorpsi per bobot adsorben (mg/g)

K :Konstanta kesetimbangan adsorpsi (L/mg)

nm : Kapasitas adsorpsi maksimum dari adsorben (mg/g)

(Wijayanti dan Kurniawati, 2019).

Energi adsorpsi adalah energi yang dihasilkan apabila satu mol zat teradsorpsi
dalam adsorben dan jumlahnya ekuivalen dengan nilai negatif dari perubahan
energi Gibbs standar (AG®) yang dapat dihitung melalui Persamaan 22.

Eads = -AG®°4s =R T In K (22)
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Dimana:

R : Tetapan gas umum (8,314 J mol™')

T : Temperatur (K)

K : Konstanta kesetimbangan adsorpsi yang diperoleh dari persamaan Langmuir
Grafik isoterm Langmuir ditunjukkan pada Gambar 8.

)

C/n (L/g)

v

Ce(mgL™)

Gambar 8. Model isoterm adsorpsi Langmuir (Husin dan Rosnelly, 2005)

2.9. Penentuan Nilai pH Point Zero Charge (pH PZC)

pH Point of Zero Charge (pH PZC) adalah suatu keadaan pada saat permukaan
bermuatan netral. PZC adalah titik perpotongan antara kurva pH awal dan kurva
pH akhir. pH Point of Zero Charge (pH PZC) merupakan salah satu ciri adsorben
yang dapat mempengaruhi persentase adsorpsi. Point of Zero Charge (PZC)
adalah pH ketika permukaan bermuatan netral. Permukaan adsorben bermuatan
positif jika pH < pH PZC sehingga lebih mudah untuk menyerap larutan anionik.
Sebaliknya jika pH > pH PZC maka permukaan adsorben akan bermuatan negatif
sehingga lebih mudah menyerap kationik (Dewi dan Ridwan, 2012). Pada pH <
pH PZC permukaan adsorben cenderung bermuatan positif. Hal ini terjadi karena
pada pH rendah, gugus fungsi seperti hidroksil (-OH) pada permukaan adsorben
mengalami protonasi, menghasilkan muatan positif. Akibatnya, terjadi gaya tolak-
menolak elektrostatik antara permukaan adsorben dan molekul zat warna kationik
sehingga mampu menyerap zat warna anionik. Pada pH > pH PZC permukaan
adsorben cenderung bermuatan negatif. Pada pH tinggi, gugus fungsi mengalami
deprotonasi, menghasilkan muatan negatif. Hal ini menyebabkan gaya tarik

elektrostatik antara permukaan adsorben dan molekul zat warna kationik. Muatan
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permukaan dapat dihitung melalui nilai pH Point of Zero Charge (pH PZC)
berdasarkan Persamaan 23 (Buhani et al., 2023).
pH PZC = pH akhir - pH awal (23)

2.10. Desorpsi

Desorpsi merupakan proses terlepasnya baik ion ataupun molekul yang menempel
atau terserap pada adsorben. Dalam proses desorpsi, larutan atau pelarut tertentu
disebut dengan Eluen. Eluen membantu memutus ikatan antara adsorbat yang
menempel dengan adsorben yang sudah jenuh. Dalam konteks desorpsi, eluen
digunakan untuk menghilangkan adsorbat dari adsorben yang sudah jenuh

(Adawiah dkk., 2021).

Sifat eluen harus sesuai dengan adsorbat dan adsorben, sehingga mampu dengan
mudah memutus ikatan di antara keduanya. Beberapa parameter penting dalam
pemilihan eluen meliputi jenis dan konsentrasi eluen, tipe desorpsi, serta pH.
Pemilihan eluen, baik berupa anion, kation, maupun pelarut organik, bergantung
pada sistem adsorbat-adsorben yang digunakan. (Adawiah dkk., 2021). Setelah
setiap siklus adsorpsi-desorpsi, jumlah adsorbat (polutan) yang teradsorpsi dan
terdesorpsi dihitung, serta efisiensi desorpsi (atau persentase desorpsi) dan jumlah

yang terdesorpsi (mg/g) dihitung menggunakan rumus berikut:

Q (mgly) = =y (24)
% Adsorpsi = S X 100% (25)
. _ Ceeluen

% Desorpsi = Cototal * 100% (26)
Dimana:
Q : Jumlah adsorbat yang diadsorpsi per satuan massa adsorben (mg/g)
Co : Konsentrasi awal adsorbat dalam larutan (mg/L)
Ce : Konsentrasi adsorbat dalam larutan pada keadaan kesetimbangan (mg/L)
A% : Volume larutan (L)

m : Masa adsorben yang digunakan (g)
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2.11. Karakterisasi

Karakterisasi pada umumnya digunakan untuk mengetahui komposisi, bidang
kristal, ikatan kimia, atau senyawa dari suatu sampel pada proses penelitian.
Selain itu juga, karakterisasi dapat digunakan untuk mengetahui kualitas dari
sampel tersebut yang dapat mempengaruhi berbagai aspek penelitian. Beberapa

contoh alat untuk karakterisasi yang sering digunakan yaitu:

2.11.1. Spektrofotometri UV-Vis

Spektrofotometer UV-Vis bekerja berdasarkan prinsip bahwa cahaya
monokromatik yang melewati larutan akan diserap, dipantulkan, dan diteruskan.
Alat ini digunakan untuk analisis kuantitatif berdasarkan nilai absorbansi, serta
kualitatif melalui spektrum pada panjang gelombang tertentu. Prinsip pengukuran
spektrofotometer ini mengikuti hukum Lambert-Beer, yang menyatakan bahwa
bila suatu cahaya monokromatis dilewatkan melalui suatu media yang transparan,
maka intensitas cahaya yang ditransmisikan sebanding dengan tebal dan kepekaan
media larutan yang digunakan seperti ditunjukkan pada Persamaan 26 dan 27
(Yanlinastuti dan Syamsul, 2016).

A =log1/I, atau A =E.b.c (27)

Dimana:

A : absorban (serapan)

E : koefisien serapan molar (M cm™)
b :tebal kuvet (cm)

¢ :konsentrasi (M)

lo : intensitas sinar mula-mula

| :intensitas sinar yang diteruskan

Y =ax+b (28)

Dimana:

Y : absorbansi
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a : konstanta
X : konsentrasi

b : kemiringan/slope

Spektrofotometer UV-Vis digunakan untuk mengukur panjang gelombang dari
larutan zat warna malachite green. Spektrofotometer UV-Vis dapat digunakan
untuk mengukur panjang gelombang dari suatu larutan malachite green.
Pengukuran tersebut berkisar pada panjang gelombang 600 - 700 nm untuk
malachite green. Panjang gelombang maksimum malachite green diperoleh
panjang gelombang maksimum sebesar 618 nm. Oleh karena itu, dapat ditentukan
konsentrasi yang terserap pada saat proses adsorpsi dengan menggunakan kurva

kalibrasi.

2.11.2. X-Ray Diffraction (XRD)

XRD adalah instrumen yang digunakan untuk mengidentifikasi senyawa
berdasarkan pola pembiasan cahaya yang dihasilkan oleh material dengan susunan
atom pada kisi kristalnya. Prinsip kerja XRD adalah bahwa setiap senyawa
memiliki susunan atom yang membentuk bidang tertentu, sehingga cahaya yang
datang pada sudut tertentu akan menghasilkan pola pantulan atau pembiasan, yang
digunakan untuk analisis kualitatif senyawa. Selain itu, teknik ini juga
memberikan informasi tentang regangan kisi, ukuran kristal, dan komposisi kimia
material (Suryanarayarna, 1998). Persamaan Scherrer dapat digunakan untuk
menentukan ukuran suatu kristal. Bentuk persamaan Scherrer ditunjukkan pada

Persamaan 29 (Suwanboon ef al., 2011).

_ 09n
D= B cos 0 (29)

Keterangan:

D : Diameter kristal

A : Panjang gelombang sinar X (nm)

B : Lebar puncak pada setengah intensitas maksimum

0 : Sudut difraksi
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Prinsip kerja instrumen XRD adalah penerapan prinsip Bragg yang
mengemukakan bahwa perbedaan lintasan berkas difraksi sinar-X harus kelipatan
panjang gelombang dengan rumus nA = d sin6, dengan n adalah bilangan bulat,
sedangkan A adalah panjang gelombang sinar-X, d adalah jarak antar bidang, dan
0 adalah sudut difraksi. Difraktogram yang diperoleh memberikan informasi
deretan peaks difraksi dengan intensitas relatif sepanjang nilai 26 pada rentang

yang ditentukan.

(a) Karbon Aktif-Fe;0y

v NPRPWE Y S e

Intensitas (a.u)
Intensitas (a.u)
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Gambar 9. Pola hasil XRD dari (a) Adsorben cangkang buah karet, (b) Karbon
Aktif-Fe3O4 dan (b) Karbon Aktif-Fe3O4 Silan
Hasil analisis XRD pada penelitian Dewi ef al. (2023) yang ditunjukkanpada
Gambar 9(a) karakterisasi adsorben karbon dan karbon termodifikasi magnetit
(KM) dari cangkang buah karet menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) untuk
mengetahui tingkat kristalinitas material. Karbon (tanpa modifikasi) menunjukkan
pola difraktogram yang khas dari struktur amorf, ditandai dengan puncak lebar
dan asimetris di sekitar 20 =~ 25°. Hal ini mencerminkan bahwa karbon hasil
karbonisasi dari cangkang buah karet belum memiliki keteraturan struktur kristal

yang tinggi. Karbon Magnetit (KM) menunjukkan perubahan signifikan fase
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struktur kristalin, yang ditandai oleh kemunculan puncak difraksi tajam pada 26 =

35°, 43°, dan 62°. Puncak ini merupakan ciri khas dari kristal magnetit (Fe3zO4).

Berdasarkan analisis XRD pada Gambar 9 (b dan c¢) oleh Buhani et al. (2019b),
adsorben PPAC-Fe304 (Palm-based Powdered Activated Carbon-Fez0a)
menunjukkan pola difraksi khas karbon amorf pada sudut 20 antara 25°-45°.
Setelah FesOa dilapiskan pada karbon aktif, muncul puncak difraksi pada 30,05°,
35,55°;43,37°;57,43° dan 62,91°, yang menandakan terbentuknya kristal nano
Fes0a4, hal ini menunjukkan pelapisan telah berhasil. Dalam penelitian Buhani et
al. (2023), XRD terhadap Karbon Aktif-Magnetit Silan (KA-MS) menunjukkan
puncak lemah di sekitar 30°, 35°, 43°, dan 57°, sesuai dengan pola magnetit.
Rendahnya intensitas ini disebabkan oleh pelapisan silan di permukaan karbon

aktif magnetit, seperti dijelaskan oleh Wong et al. (2016).

2.11.3. Spektrofotometer Fourier Transform Infrared (FTIR)

Spektrofotometer Fourier Transform Infrared (FTIR) merupakan salah satu teknik
yang digunakan untuk mengidentifikasi struktur molekul suatu senyawa dan
gugus-gugus fungsi penyusun suatu material (Noor et al., 2016). Prinsip kerja
spektofotometer FTIR didasarkan pada penyerapan sinar inframerah pada
jangkauan frekuensi 4000400 cm™. Identifikasi senyawa yang tidak dikenal
dapat dilakukan dengan cara membandingkan spektrum inframerah dengan

sederet spektrum standar yang dibuat pada kondisi yang sama (Khopkar, 2001).

Sinar infra merah dari sumber terdiri dari berbagai panjang gelombang. Ketika
sebuah molekul menyerap sinar tersebut, molekul mengalami perubahan tingkat
energi vibrasi dan rotasi. Secara umum, vibrasi antar atom terbagi menjadi vibrasi
ulur (stretching) dan vibrasi tekuk (bending). Gugus fungsi dari suatu molekul

memiliki panjang gelombang yang berbeda yang ditunjukkan pada Tabel 5.
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Tabel 5. Serapan infra merah gugus fungsi senyawa organik

Daerah serapan cm™! Gugus fungsi Nama gugus fungsi
3606 O-H Alkohol
3437 N-H Amina
3051 O-H Asam karboksilat
2881 C-H Alkana
2322 0=C=0 Karbon dioksida
1789 C=0 Asam karboksilat
1593 N-O Komponen nitro
1249 C-O0 Alkil, Aril, dan Eter
1048 Si-O-Si Siloksan
975 C=C Alkena
570 Fe-O Oksida besi

(Ikhwanuddin, 2018)

Berdasarkan hasil spektrum FTIR yang ditampilkan dalam penelitian (Buhani et
al., 2023). Pada spektrum IR karbon aktif magnetit silan, terdapat pita serapan
pada rentang 2900-3300 cm ! yang menunjukkan keberadaan gugus -OH. Namun,
pada karbon aktif sebelum modifikasi, pita ini hampir tidak terlihat yang artinya
analisis FTIR menunjukkan keberhasilan modifikasi karbon aktif dengan magnetit
dan silanasi. Dimana spektrum FTIR karbon aktif magnetit silan menunjukkan
adanya pita serapan pada 551,0 cm™, yang menandakan terbentuknya ikatan
kovalen Fe-O-Si, pita serapan pada 1049,0 cm™ menandakan adanya ikatan Si-O-
Si, dan pita serapan pada panjang gelombang 630 cm ™! menunjukkan vibrasi
membengkok Fe-O yang berasal dari magnetit. Ini menegaskan bahwa magnetit
telah terintegrasi dalam struktur adsorben. Ketiga ikatan ini tidak terdeteksi pada
spektrum FTIR karbon aktif sebelum modifikasi. Hasil analisis FTIR pada
adsorben ditunjukkan pada Gambar 10.
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Gambar 10. Spektrum FTIR karbon aktif dan karbon aktif-magnetit silan

2.11.4. Scanning Electron Microscopy with Energy Dispersive X-Ray (SEM-
EDX

SEM-EDX merupakan kombinasi dua alat yaitu Scanning Electron Microscopy
(SEM) dan Energy Dispersive X-Ray (EDX). SEM berfungsi untuk mendapatkan
informasi tentang permukaan material, sementara EDX berperan dalam
menganalisis komposisi dan unsur pembentuk material. SEM bekerja berdasarkan
prinsip pemindaian sinar elektron pada permukaan sampel (Setiabudi et al., 2012).
Analisis SEM menghasilkan gambar yang memberikan informasi mengenai

morfologi permukaan serta ukuran diameter material yang disintesis.

EDX berfungsi untuk mengidentifikasi jenis atom atau oksida yang ada di
permukaan material. Elektron berenergi tinggi yang ditembakkan ke atom dalam
suatu senyawa dapat menabrak elektron di lapisan terdalam atom tersebut.
Tumbukan ini menyebabkan elektron dengan energi lebih rendah terlepas dan
meninggalkan kekosongan pada lapisan tersebut. Elektron dari lapisan yang lebih
tinggi kemudian mengisi kekosongan tersebut, dan proses ini disertai dengan
pelepasan energi berupa radiasi sinar X yang spesifik terhadap unsur yang

dianalisis. Hasilnya berupa gambar dan persentase komponen material dalam

sampel.
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Gambar 11. Hasil SEM dan spektra EDX (a,d) karbon, (b,e) karbon aktivasi, dan
(c,f) karbon aktivasi Fe3O4

Menurut Buhani ef al. (2019b), hasil SEM menunjukkan bahwa karbon dari
cangkang kelapa sawit yang telah diaktivasi memiliki lebih banyak pori
dibandingkan yang belum diaktivasi, menandakan keberhasilan proses aktivasi.
Setelah dilapisi partikel FesO4, jumlah pori menurun karena pori tertutup partikel
FesOa berukuran sekitar 976,8 nm. Analisis EDX menunjukkan peningkatan kadar
karbon dari 84,81% menjadi 96,31% setelah aktivasi, menandakan peningkatan
kemurnian adsorben. Hasil analisis SEM-EDX pada adsorben karbon aktivasi-

Fe;04 ditunjukkan pada Gambar 11.
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Gambar 12. Hasil SEM dan spektra EDX (a,c) karbon magnetit silan sebelum
adsorpsi dan (b,d) karbon aktif magnetit silan setelah adsorpsi

Analisis karakterisasi SEM-EDX dari bahan adsorben yang digunakan dalam
penelitian (Buhani et a/., 2023) memberikan informasi mengenai morfologi
permukaan dan komposisi elemen dari karbon aktif yang dihasilkan. Analisis
SEM (Scanning Electron Microscope) menunjukkan adanya pori-pori atau rongga
yang cukup signifikan pada karbon aktif magnetit yang telah dimodifikasi dengan
agen silan, yang dapat meningkatkan aksesibilitas kontaminan seperti pewarna
metilen biru (MB) dan kristal violet untuk diadsorpsi. Setelah proses adsorpsi,
terlihat adanya aglomerasi pada permukaan karbon aktif magnetit silan, yang
menunjukkan perubahan morfologi. Analisis EDX menunjukkan bahwa sebelum
adsorpsi, karbon aktif magnetit silan mengandung unsur-unsur seperti C, O, Fe,
dan Si. Setelah proses adsorpsi, terdapat tambahan unsur seperti N, Cl, Si, dan Na,
yang berasal dari pewarna metilen biru dan kristal violet, artinya bahwa proses
adsorpsi tidak hanya mengubah morfologi permukaan tetapi juga menambah
komponen kimia pada material adsorben. Hasil analisis SEM-EDX pada adsorben

Karbon Aktivasi Magnetit Silan (KA-MS) ditunjukkan pada Gambar 12.
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2.11.5. Brunauer Emmet Teller (BET)

Teori BET dapat digunakan setelah dilakukan uji menggunakan alat SAA (Surface
Area Analyzer). Alat ini berfungsi untuk menentukan diameter dan volume pori,
serta luas permukaan spesifik material. Berdasarkan prinsip adsorpsi-desorpsi gas
adsorbat. Mekanisme adsorpsi gas tersebut berupa penyerapan gas (nitrogen,
argon dan helium) pada permukaan suatu bahan padat yang akan dikarakterisasi
pada suhu tetap. Jika diketahui volume gas (nitrogen, argon, atau helium) yang
dapat diserap oleh suatu permukaan padatan pada suhu dan tekanan tertentu dan
diketahui secara teoritis luas permukaan dari satu molekul gas yang diserap, maka
luas permukaan total padatan tersebut dapat dihitung. Luas permukaan merupakan
jumlah pori pada setiap satuan luas dari sampel. Sementara luas permukaan
spesifik adalah luas permukaan per satuan gram (Thommes et al., 2015). Untuk
menghitung luas padatan tersebut, teori BET inilah yang digunakan dengan

menggunakan Persamaan 29.

_ XmxLavxAm

S = — (29)
Dimana:
S : luas permukaan total,
Xm  : kapasitas monolayer yang dapat diperoleh melalui Persamaan 23

Lav  :bilangan Avogadro (6,023 x 10?* molekul/mol)
Am  :luas penampang adsorbat dengan nilai 0,162 nm? menggunakan
adsorbat nitrogen

Mv  :volume molar gas ideal sebesar 22,4 L/mol

Sementara kapasitas monolayer dapat diketahui menggunakan slope dan intersep

dari Persamaan 30.

Xm = (30)

1

s+

Pada analisis luas permukaan menggunakan uji SAA, sering digunakan gas
nitrogen. Hal ini disebabkan tersedianya gas nitrogen dalam kemurnian yang
tinggi dan dapat berinteraksi dengan kuat dengan kebanyakan padatan. Biasanya,

interaksi antara fasa gas dan padat lemah, sehingga permukaan didinginkan
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menggunakan nitrogen cair untuk memperoleh jumlah adsorpsi yang terdeteksi.
Selanjutnya, tekanan relatif yang lebih rendah dibandingkan dengan tekanan
atmosfer didapatkan dalam kondisi setengah vakum. Setelah lapisan adsorpsi
terbentuk, gas nitrogen kemudian dihilangkan atau dibebaskan dari sampel dengan

cara dipanaskan.

el

Gambar 13. Enam tipe kurva isoterm adsorpsi sesuai [UPAC

Berdasarkan TUPAC adsorpsi-desorpsi gas N» diklasifikasikan menjadi 6 tipe yang
ditunjukkan pada Gambar 13. Tipe I menjelaskan adsorpsi oleh adsorben
mikropori. Tipe II dan III menjelaskan adsorpsi oleh adsorben makropori diikuti
dengan kuat-lemahnya interaksi antara adsorben dan adsorbat. Tipe IV dan V
menjelaskan adsorpsi oleh adsorben mesopori. Tipe VI menjelaskan pola adsorpsi
yang terdiri lebih dari satu tahapan. Adsorben mesopori cenderung membentuk

lapisan multilayer saat proses adsorpsi (Jin and Kang, 2011).

Menurut Buhani et al. (2023), luas permukaan karbon aktif sebesar 415,12 m?/g
menurun menjadi 300,09 m?/g setelah dilapisi FesOs, menunjukkan bahwa
pelapisan mengurangi luas permukaan. Volume dan diameter pori juga menurun,
masing-masing dari 0,23 cm?/g menjadi 0,20 cm?/g, dan dari 2,69 nm menjadi
2,21 nm, akibat penyumbatan pori oleh partikel Fe;Oa. Ukuran pori dominan 3,94
nm menunjukkan sifat mesopori. Pola isoterm adsorpsi bertipe IV dengan
histeresis H1 mengonfirmasi bahwa kedua material bersifat mesopori dengan
struktur yang teratur dan mengalami kondensasi kapiler nitrogen. Hasil analisis

BET karbon aktif-FesO4 pada adsorben ditunjukkan pada Gambar 14.
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Gambar 14. (a) Isoterm adsorpsi-desorpsi nitrogen dan (b) distribusi ukuran pori
karbon aktivasi dan karbon aktivasi-Fe3O4

Berdasarkan penelitian (Buhani ef al., 2023). Analisis BET menunjukkan bahwa
karbon aktivasi dan karbon aktif magnetit silan memiliki distribusi volume pori
yang besar, dengan diameter pori rata-rata masing-masing 3,201 dan 3,215 nm,
yang menunjukkan bahwa kedua material tersebut termasuk dalam kategori
mesopori. Luas permukaan karbon aktivasi dan karbon aktif magnetit silan
masing-masing adalah 181,879 dan 180,95 m? g~!, sedangkan total volume pori
masing-masing adalah 0,231 dan 0,242 cm® g '. Data ini menunjukkan bahwa
proses fungsionalisasi pada karbon aktivasi tidak mengubah luas permukaan dan
volume pori total pada karbon aktif magnetit silan. Hasil analisis BET pada

adsorben Karbon Aktivasi Magnetit Silan (KA-MS) ditunjukkan pada Gambar 15.
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Gambar 15. Isoterm adsoprsi/desorpsi karbon aktif dan karbon aktif magnetit
silan



III. METODE PENELITIAN

3.1. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini telah dilakukan pada bulan November 2024 hingga Maret 2025 di
Laboratorium Kimia Anorganik/Fisik Universitas Lampung. Analisis X-Ray
Diffraction (XRD) dilakukan di Laboratorium Terpadu FMIPA Universitas Negeri
Yogyakarta (UNY), analisis morfologi permukaan dan komposisi unsur pada
karbon aktif menggunakan Scanning Electron Microscope yang dirangkai dengan
Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX) dilakukan di Laboratorium Terpadu
FMIPA Universitas Muhammadiyah Yogyakarta (UMY)), analisis luas permukaan
karbon aktif dengan menggunakan metode Brunauer Emmet Teller (BET)
dilakukan di Laboratorium Terpadu UPN Veteran Yogyakarta, analisis hasil
adsorpsi malachite green menggunakan spektrofotometer UV-Vis dilakukan di
Laboratorium Kimia Anorganik/Fisik Universitas Lampung (Unila), analisis
permukaan adsorben dan analisis gugus fungsi pada adsorben dengan Fourier
Transform Infrared (FTIR) dilakukan di Laboratorium Kimia Organik
Departemen Kimia FMIPA Universitas Gadjah Mada.

3.2. Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini antara lain peralatan gelas, spatula,
neraca analitik, oven, tanur, magnetic stirrer, hotplate, kertas saring, pH meter,
pengayak 100 mesh, cawan porselin, sentrifugasi, spektrofotometer UV Vis tipe
Cary Series, Fourier Transform Infrared (FTIR) tipe thermo scientific nicolet

1S10, Scanning Electron Microscope yang dirangkai dengan Energy Dispersive X-
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Ray (SEM-EDX) Jeol JSM-IT210, X-Ray Diffraction (XRD) Rigaku Miniplex
600, dan Brunauer Emmet Teller (BET) tipe Quantachorme NOVA 1200e.

Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini yaitu cangkang kelapa sawit dari
PT. Anak Tuha Sawit Mandiri Lampung Tengah, Malachite Green (MG),
FeSO4-7H,0, APTES, KNOs3;, NaOH, HCI, etanol, kalium iodida, iodium,
akuades, natrium tiosulfat (Na2S»>03), larutan kanji, larutan buffer alumunium foil,

kertas saring, dan kertas indikator universal.

3.3. Prosedur Penelitian

3.3.1. Pembuatan Karbon dari Cangkang Kelapa Sawit

Cangkang kelapa sawit yang diperoleh dari PT. Anak Tuha Sawit Mandiri
Lampung Tengah, dibersihkan dan dikeringkan di bawah sinar matahari.
Cangkang kelapa sawit yang telah bersih selanjutnya dipirolisis selama kurang
lebih 6 jam sehingga diperoleh karbon cangkang kelapa sawit yang kemudian
dihaluskan menggunakan alat penggiling lalu diayak dengan pengayakan
berukuran 100 mesh. Karbon cangkang kelapa sawit yang telah halus selanjutnya
diaktivasi dengan cara yaitu aktivasi secara fisika, kemudian dimodifikasi lebih

lanjut dengan menggunakan magnetit dan APTES.

3.3.2. Aktivasi Karbon dari Cangkang Kelapa Sawit

Proses aktivasi dilakukan secara fisika dengan cara menimbang 240 g karbon
yang telah diayak kemudian dibakar dalam tanur pada suhu 700°C selama 1 jam.
Kemudian didinginkan dalam desikator hingga suhunya stabil (Buhani ef al.,

2019) dan diperoleh Karbon Aktivasi Fisik (KAF).



V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1. Kesimpulan

Berdasarkan hasil yang diperoleh dari hasil penelitian yang dilakukan, maka dapat

disimpukan bahwa:

1.

Modifikasi adsorben karbon dengan magnetit dan silan telah berhasil dilakukan
yang dibuktikan dengan hasil karakterisasi menggunakan FTIR, XRD, BET,
dan SEM-EDX.

. Adsorpsi zat warna malachite green oleh adsorben KAF-M dan KAF-MS

optimum pada dosis 0,2 g, pH optimum yaitu 8 dan 10, waktu kontak optimum

yaitu 60 menit, dan konsentrasi maksimum yaitu 400 ppm.

. Laju adsorpsi zat warna malachite green terhadap adsorben KAF-M dan KAF-

MS cenderung mengikuti model kinetika pseudo orde dua.

. Isoterm adsorpsi zat warna malachite green terhadap semua adsorben KAF-M

dan KAF-MS cenderung mengikuti model isoterm adsorpsi Freundlich.

. Persentase desorpsi tertinggi adsorben KAF-M dan KAF-MS terhadap

malachite green terjadi pada eluen etanol 40%.

. Penggunaan ulang adsorben KAF-M dan KAF-MS terhadap adsorpsi malachite

green efektif digunakan kembali sebanyak 4 dan 5 kali penggunaan ulang yang

ditunjukkan dengan hasil persentase adsorpsi >90%.

5.2. Saran

Berdasarkan penelitian yang telah di lakukan maka dapat disarankan sebagai

berikut:



1. Melakukan uji adsorpsi pada karbon modifikasi magnetit dan silan terhadap
adsorbat lain seperti logam berat.
2. Melakukan uji adsorpsi dengan konsentrasi adsorbat logam berat yang lebih

tinggi dari 100 ppm.
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