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PRAKATA

Tujuan dari penulisan naskah disertasi ini adalah sebageatsyntuk
memperoleh gelar doktoral, dan untuk menginformasikanadéoaah mengenai
modifikasi limbah tahu padat menggunakan silika gel serta apijasintuk
adsorpsi berbagai ion logam berat, khususnya ion logam bewaensi. Puji
Tuhan naskah ujian disertasi dengan judehgembangan Adsorben Limbah
Tahu Padat (LTP) Terimmobilisas pada Permukaan Silika untuk
Penyishan Berbagai lon Logam Berat Bivalens dari Sampel Limbah
Sintetik dapat diselesaikan dengan baik. Judul ini dipilih dikarendkagga
sekarang topik ini masih belum pernah diteliti, terutamagembangan jenis
adsorben biomassa berbasis limbah tahu yang diimmobilisgsaidenpermukaan
silika dengan tujuan selain untuk memperkuat sifat mekanik lintélain padat
tersebut, juga untuk memperbesar daya kapasitas adsorbsenya, dapat
dimanfaatkan secara berulang dan lebih ekonomis. Disampingiga belum
pernah dipelajari model adsorpsi, parameter, kinetika asisdeip termodinamika
adsorpsi dari penyisihan ion logam berat bivalensi oleh besojenis biomass

khususnya LTP terimmobilisasi pada silika.

Surabaya, 12 September 2019

Penulis

Handoko Darmokoesoemo
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ABSTRAK

Penelitian ini dilakukan dengan tujuan untuk mengembangkan adsorbe
potensial khususnya berbasis biomassa yaitu limbah tahu pabB) fang
diimmobilisasikan pada permukaan silika untuk penyisihan tiga jenisogam
berat yakni ion PB, Cd*, dan N#*. Selanjutnya dilakukan karakterisasi adsorben
LTP- Silika yang meliputi: uji populasi bakteri baik untuk limbathu padat
maupun limbah tahu padat terimmobilisasi siliganentuan harga péro charge
potential (pH pcz) dari adsorben yaitu sebesar 8,40, mempelajari péngétu
terhadap adsorpsi ion Pbion Cd*, ion NP* yang diperoleh harga pH optimum
sebesar 6, uji derajat kristalinitas dengan XRD, karaktejesais interaksi ikatan
antara LTP dan Silika menggunakan FTIR, karakterisasi dengdrEREX untuk
mengetahui topografi permukaan serta kandungan unsur dariexlsdrmB-silika.
Penentuan ukuran partikel adsorben yang dianalisis dengasizeetanano
particles, karakterisasi luas area permukaan total, ukuran pori damgopori
dari adsorben LTP-silika dengan metode BET-BJH. Sedangkan untikreodel
adsorpsi isotermis yang cocok untuk ketiga ion logam bers¢lbut adalah model
BiLangmuir dan jenis adsorpsinya adalah adsorpsi fisik detgaga energi
adsorpsi untuk ion Ph Ccf*, dan N#* bertutut-turut adalah 559,02 j.mol
1589,07 j.motl, dan 2380,95 j.mdlpada 2?C. Studi kinetika adsorpsi untuk
ketiga ion logm berat tersebut pada rentang konsentrasi@ps0pada 2°C
untuk PB* memiliki orde satu semu dan dua semu, untuk’ @an N#* memiliki
orde dua semu dengan laju awal adsorpsi sebagai berikut :Niff = Cd* >
PI¥*. Studi termodinamika adsorpsi pada rentang suhu 3D-@@da rentang
konsentrasi yang sama untuk ketiga ion logam memiliki hant@lpe adsorpsi
ratarata endotermik sebagai berikut: AHads rata-rata PF* = 95,553 Kj.mol, Cf* =
122,249 Kj.mof , dan N#* = 111,092 Kj.mof. Sedangkan untuk kompetisi
didapatkan persentase penyisihan baik dalam campuran Biner daar Tiatuk
ketiga jenis ion logam, yaitlP?*, C*, dan N#*, ion PB* memiliki persentase
penyisihan paling besar.

Keywords. karakterisasi, LTP-silika, model adsorpsi, kinetika adsorpsi,
termodinamika adsorpsi
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ABSTRACT

This study aimed to characterize the potential adstwbeade from solid
tofu waste (STW) immobilized on silica surface for the reah@f heavy metal
ions i.e PR, Ccf*, and N#". There are characterizations has been done on
adsorbent such as : bacterial population test on solidwafite and silica-solid
tofu waste. Determination the pH of zero charge potentiabdprbf adsorbent
was 8.40. The study of influence of pH toward adsorption &f @of*, and N#*
ions and obtained the optimum pH for the adsorptiorbéf k", and N ion is
6, XRD analysis for determination of crystallination degré€lR analysis for
determination of bonding interaction between STW withcai SEM-EDX
analysis revealed the surface topography and elementahtaritsolid tofu waste
immobilized on silica surface adsorbents, analysis of tiéicjea size using
zetasizer nano particles, while characterization of sudhce area, pore size and
pore volume of silica-solid tofu waste adsorbent using BEH- method. Study
of isotherm adsorpstion model showed of those three hesstpl ions was
BiLangmuir model, while the type of adsorption was physmaition whit
adsorption energy for Pl Cc*, and Nf* were of 559.02 j.mo, 1589.07 j.mot,
2380.95 j.mol respectively. Study of adsorption kinetics showed that at
concentration range of 5-50 ppm, #*bhas pseudo first order and pseudo second
order, while Cd"and Nf* has pseudo second order with initial adsorption rate as
follow (h) = NP* > Cd* > PIF*. The study of thermodynamic adsorption at the
range of temperature of 308D and using the same range of concentration for
those three heavy metal ions have had mean adsorption enthalpy value (AHads meah
were of: PB" = 95.553 Kj.mot, Ccf* = 122.249 Kj.mot, and Nf* =111.092
Kj.mol respectively. The result for competition of percentaeah for both Biner
mixture and Terner mixture of P CcP*, and Nf*, prove that P ion had the
biggest value of percent removal.

Keywords. characterization, STW-silica, adsorption model, adgmrpkinetic,
adsorption thermodynamic
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BAB |

PENGANTAR

11 Latar Belakang

Air adalah salah satu jenis senyawa kimia yang sangat dibuatdakatidak
dapat lepas dari kehidupan manusia. Meskipun memiliki banyak maaifajiga
dapat menjadi bencana atau ancaman bagi manusia apabilaasuamitipun
kualitasnya tidak tersedia dan tidak terkontrol dalam kong&ng benar.
Ketersediaan air yang memenuhi standar air bersih satigetlukan seperti
untuk keperluan sehari-hari, kebutuhan industri, pertanian,rdieba sanitasi
kota, dan keperluan lainnya (Warlina, 2004).

Salah satu kegiatan sektor yang sangat mempengaruhi kdauagamgan
air baik dari segi kuantitas maupun kualitasnya adalah kegsstietor industri
(Nurfitriyani dkk, 2013). Sektor industri merupakan salah satu penopang utama
perekonomian Indonesia dan membutuhkan air yang banyak untuks prose
produksi ataupun kegiatan industri lainnya. Kegiatan industng ygerjadi
menimbulkan beberapa masalah salah satunya adalah masalaim da
pengendalian pencemaran lingkungan akuatik akibat kegiataustin tersebut
yang menghasilkan limbah terutama limbah dalam bentuk Egl.tersebut
menjadi salah satu faktor yang mempengaruhi kualitas lingkungagaiag
menampung buangan limbah tersebut karena masih banyak ingarsgritidak
mengolah limbahnya dengan benar atau sesuai dengan baku mutiatr yiamg
diperbolehkan sebelum limbah cair tersebut dibuang ke lingkuhtgnni terjadi
karena kesadaran yang masih kurang dan sumber daya mamgsiangmiliki
keterampilan dalam pengelolaan limbah yang masih terfa&tyono dan Yudo,
2008).

Salah satu pencemaran yang paling merugikan dari hasil &egratustri
adalah pencemaran ion logam berat. Sumber ion logam Yemgt mencemari
lingkungan perairan bisa berasal dari bentuk garamnya maupgn ngampu
membentuk senyawa toksik dalam air. lon logam berat yang uyaudinasilkan
dari kegiatan industri dan mudah masuk ke lingkungan perairarhadtga Pb,
Cd, Cr, Cu, Fe, Ni, dan Zn (Connell, 1974). Polutan ionrfogarat merupakan
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polutan yang berbahaya dan beracun karena sifatnya yangesutiai walaupun
konsentrasinya rendah. lon logam berat dapat terakunuddesm jaringan sel
tubuh mahluk hidup dan menyebabkan keracunan secara akut dan kré&ais bah
kematian (Palar, 2004). Berdasarkan peraturan Menteri Lingkumtjeop
Indonesia No. 5 tahun 2014 dan Peraturan Gubernur Jawa TimuraNor82013
tentang baku mutu air limbah, ion logam berat yang diperkatepada kegiatan
industri pelapisan logam dan galvanis tidak boleh melebihi Om piuk Pb;
0,05 ppm untuk Cd, dan 1 ppm untuk Ni.

Timbal (Pb) merupakan salah satu logam berat yang teggat@miliki
toksisitas tinggi karena bersifat karsinogenik, mampu menkebaimutasi sel,
dan tidak mudah terurai dalam waktu singkat (Tiwari dkk, 2013). Pinpona
mencemari lingkungan udara, air, tanah, tumbuhan, hewakaramanusia.
Sumber utama pencemaran Pb berasal dari industri eagnbaditif yang
digunakan pada bensin, baterai, pewarna sintetis, bahaipgser, pelapisan
logam, galvanis, dan sebagainya (Tiwari dRR13). Masuknya timbal ke dalam
sistem jaringan sel tubuh manusia bisa melalui rantakaman, mekanisme
biotransformasi dan bioakumulasi yang terjadi dalam lingkurejaratik, dan
juga bisa melalui sumber makanan seperti sayuran yang sudamae logam
berat, terutama sayuran yang ditanam di daerah lingkundastri.

Pencemaran kadmium (Cd) berasal dari beberapa suniiesgeara alami,
pertambangan, dan industri. Secara alami, sumber pence@drderasal dari
aktivitas gunung berapi. Sedangkan sumber pencemaran Cd yeasalbdari
pertambangan dan industri umumnya berasal dari industri [adnagobatu bara,
minyak, baterai, pelapisan logam, damdustrial discharge. Seperti halnya
mekanisme pencemaran Pb, masuknya Cd dalam sistem jagabduga bisa
melalui proses sistem rantai makanan, mekanisme abbramasi, dan
bioakumulasi (Manahan, 2008).

Adapun sumber pencemaran logam nikel (Ni) berasal dari mdust
penyepuhan, pelapisan logam, galvanis, elektronik, dan pembergigam.]|
Pencemaran logam nikel pada sistem jaringan tubuh mahluk hidup dapat
menyebabkan keracunan akut dan kronis. Sedangkan mekanismeyaaNuke

dalam jaringan sel sansaperti mekanisme pada Cd dan Pb.
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Berbagai metode untuk penyisihan ion logam berat dari lingkupgiairan
telah banyak dikembangkan dalam beberapa dekade terakhir iragBerbetode
tersebut antara lain: metode penukar ioeverse osmosis, filtrasi berbasis
membran untuk pengendapan dalam bentuk kompleksnya, elektroloagula
presipitasi, dan adsorpsi (Matheet,al., 2016). Umumnya adsorpsi merupakan
metode yang lebih sederhana, memiliki efektivitas yang timggiah lingkungan,
ekonomis, dan mudah dalam pengoperasiannya bila dibandingkan dengan
beberapa metode yang lain (Popeargl., 2009).

Berbagai jenis adsorben untuk adsorpsi ion logam berates@siko- kimia
telah banyak dikembangkan sepetéty (Al-Degs, et al., 2006), zeolit (Bamt al.,
2010), polimer anorganik (Brangest, al., 2013) dan karbon aktif (Largitte dan
Pasquier, 2016). Demikian juga telah diteliti berbagai jeadsorben yang
berbasis biopolimer alami yang dapat diekstraksi dari berbagagan biologis
seperti alginat, kitosan, selulosa, dan pati untuk penyidiesibagai ion logam
berat dari lingkungan perairan karena biopolimer memiliki gugdsoksil dan
berbagai gugus aktif lainnya sehingga mampu mengikat ion logeah (héu, et
al., 2013).

Hal yang sangat menarik dan belum banyak diteliti dan dilapa#alah
pemanfaatan adsorben yang berasal dari limbah biomassa ibédriog®limer
alami contohnya adalah limbah tahu. Limbah tahu baik dalam beatiokn
maupun padatan dapat dijadikan sebagai adsorben karena mguoglils- gugus
aktif yang sangat potensial untuk penyisihan ion logam Heeabhagai penelitian
yang telah dilakukan menunjukkan bahwa protein dari tahu dapat Kajuna
untuk penyisihan berbagai ion logam seperti adsorpsi Ca(ll)Cdi§H). Telah
diteliti juga pemanfaatan ampas tahu sebagai adsorben Gaflilk dan Cd(ll)
Hasil penelitian menunjukkan kapasitas adsorpsi yang diperoiakk Ca(ll)
sebesar 114,286 mg/g dengan volume dan konsentrasi awal Gagihgrmasing
sebesar 1000 mL dan 200 mg/L dengan massa adsorben 1 g, sedangkan unt
Cd(Il) sebesar 806,452 mg/g dengan volume dan konsentrasi d@Bl &lalah
masing-masing sebesar 1000 mL dan 1000 mg/L dengan menggunaksen ma
adsorben 1 g (Woget al., 2014). Demikian juga telah dilakukan penelitian untuk

adsorpsi Pb(ll) dengan menggunakan padatan ampas tghmgaghasilkan
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efisiensi adsorpsi sebesar 82,68% dan persentase kapasagssiaga masih
tergolong rendah di bawah 80% dengan waktu kontak 90 menit demassa
ampas tahu 1,5 g (Harta#f, al., 2016). Selain itu, juga telah dilakukan penelitian
adsorpsi Cr(VI) menggunakany hull biomass, kapasitas adsorpsi maksimumnya
yang diperoleh sebesar 7,286 mg/g pada pH = 1,5 dengan volume dentiasis
awal Cr(VI) masing-masing adalah sebesar 100 mL dan 100 mg/L rderassa
adsorben 1 g (Blanest al., 2016). Dari berbagai hasil penelitian tersebut
menunjukkan bahwa adsorben yang berasal dari limbah biomasbasis
biopolimer alami seperti kulit kacang kedelai dan ampas tahin mesunjukkan
kapasitas adsorpsi yang relatif rendah dan perlu ditingkatkapasitas
adsorpsinya. Pada umumnya, adsorben yang berasal darihlilmbanassa
memiliki sifat mekanik yang lemah dan daya tahan terhadapgserdakteri atau
jamur yang rendah jika tanpa dilakukan modifikasi terlebihutla (Liu, et al.,
2013).

Berbagai penelitian mengenai modifikasi gugus aktif dari protehu
dengan tujuan untuk meningkatkan luas permukaan dan kapasitapsats
terhadap ion logam berat dari protein tahu tersebut jugeh tdilaporkan.
Misalnya, peningkatan kapasitas adsorpsi logam Cu(ll) menggnrsaybean
hull (kulit kacang kedelai) yang dimodifikasi dengan asam sitratumekkan
kapasitas adsorpsi untuk Cu(ll) sebelum dimodifikasi seb@4,765 mg/g,
sedangkan sesudah dimodifikasi meningkat sebesar 43,18 mg/g hingga 154,94
mg/g pada suhu 120 selama 90 menit dengan volume dan konsentrasi awal
Cu(ll) masing-masing adalah sebesar 1000 mL dan 200 mg/L dengan
menggunakan massa adsorben 1 g (Mars#all,, 1999).

Adsorpsi berbagai ion logam berat dari larutan menggumsiaprotein
hollo microspheres yang dimodifikasi telah dilakukan (pada awalnya modifikasi
soy protein dengan silika nanokomposit diaplikasikan sebagai bahan tambah
untuk pembuatan plastik ramah lingkungan menggunakan metodassintgtu
(Tian, et al., 2011). Hasilnya adalah kapasitas adsorpsi untuk zZn(lIl), Gr(ll
Cd(ll), Cu(ll), Pb(ll), dan Ni(ll) berkisar antara 53 mgign 255 mg/g dengan
volume dan konsentrasi awal masing-masing sebesar 1000 m&O@amg/L

dengan menggunakan masa adsorben 1 g €L.ial,, 2013). Pada penelitian ini,
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peneliti memanfaatkan limbah biomassa yaitu limbah tahu padd®) (kang
diimmobilisasikan pada permukaan silika untuk menyisinkan berbagaogaml
berat dari sampel limbah sintetis yang masih beluntitdd@n dilaporkan. Silika
digunakan sebagai imobilisator dan bahan pendukung karena redikgakan
salah satu bahan anorganik yang memiliki kestabilan tingbadep pengaruh
mekanik, temperatur, lebih tahan terhadap serangan bakmeur, jdan keasaman
dari pada biomasa limbah tahu padat yang rentan terhadap sejamgardan
bakteri. Silika memiliki berbagai ukuran porositas sehingga ddjgrinakan
sebagai adsorben, material pendukung katalis, dan lain-Taslirhah, dkk.,
2005). Silika murni Si@memiliki luas permukaan antara 100-85&gn hal ini
menyebabkan silika dapat berperan sebagai adsorben ion logr@in melalui
mekanisme pengikatan ion logam oleh gugus siloksan danlsgang dimiliki
oleh silika tersebut meskipun daya serapnya terhadap gamldidak begitu
besar. Dikarenakan persentase karakter ionik ikatan arttara@ pada gugus
siloksan dan silanol dengan ion logam cukup besar sehingdastalail dalam
pelarut polar (Thomas dan Crittenden, 1998). Upaya untuk meningkatkan
kapasitas adsorpsi pada silika dapat melalui modifikasi gugifssidksan dan
silanol dengan cara menginteraksikan kedua gugus aktif tersetg@rdsuatu
gugus aktif yang dimiliki oleh limbah biomassa berbasis biopolateni seperti
limbah tahu padat karena dalam limbah tahu padat terdapat komptaraa
yaitu, protein kasar dan lemak kasar yang mempunyai daya lsesap terhadap
ion logam berat. Limbah tahu padat dapat diimmobilisasi ke dalatmkesilika
dengan tujuan untuk mengatasi kelemahan sifat mekanik darihlitalba padat
tersebut. Sedangkan proses immobilisasi limbah tahu ke dalanksmsitika
dilakukan dengan menggunakan proses sol-gel. Proses sokggbakan suatu
proses suspensi koloid dari partikel silika yang dijadikan dddantuk gel semi
padat (Rahaman, 1995). Modifikasi silika dengan adsorbemtisingang lain
contohnya seperiobnic imprinted amino-silica hybrid untuk adsorpsi ion Ni(ll)
dan Zn(ll) dengan persen penyisihan sekitar 90% baik untulogamINi(ll) dan
Zn(ll), danimprinted polymer from mercapto-silica untuk adsorpsi ion kadmium
dengan persen penyisihan sekitar 95% juga telah dilakukan (Bail@n2010 &
2013).
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Oleh karena itu dalam penelitian ini, peneliti akan menigdf limbah tahu
padat (LTP) yang terbawa oleh limbah cair untuk diimmobiksasipada
permukaan silika untuk diaplikasikan pada proses penyisihan ion |bgaan
khususnya ion logam berat bivalensi sepBifi*, C#*, dan Nf* yang sangat
berbahaya bagi lingkungan khususnya lingkungan akuatik. Sedangianrguk
kinetika adsorpsi dan termodinamika adsorpsi khusus untubah tahu padat
terimmobilisasi pada permukaan silika belum pernah ditelitiddiaporkan. Olah
karena itu, dalam penelitian ini juga dipelajari model gospkinetika adsorpsi,
dan parameter termodinamika dari proses adsorpsi ketigagamlberat tersebut
oleh material adsorben limbah tahu padat terimmobilisasi padaukaan sili
dengan menggunakan sistdmtch. Hasil penelitian ini diharapkan memiliki
manfaat untuk menaikkan nilai ekonomis limbah tahu padat dan @lgEyai
salah satu upaya alternatif pengembangan adsorben bdrlmasassa yang ramah
lingkungan untuk pengendalian pencemaran lingkungan, terutama Igegkun

akuatik.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan uraian pada latar belakang di atas, maka pendhi

dipusatkan pada beberapa masalah sebagai berikut.

1  Bagaimanakah hasil karakterisasi yang meliputi jenis interakdar
partikel, struktur permukaan amorf atau kristalin, ukurankertiopografi,
morfologi permukaan, luas area permukaan, dan volume peria
ketahanan terhadap serangan bakteri atau jamur dari ahaaelgorben
limbah tahu padat terimmobilisasi pada permukaan silika yang tpe?o

2. Bagaimanakah hasil karakterisasi dan studi fisiko-kimia yamdiputi,
penentuan model adsorpsi, kinetika adsorpsi, dan parareatedinamika
adsorpsi ion logam Py Cf*, dan Nf* oleh adsorben limbah tahu padat
terimmobilisasi pada permukaan silika dengan sidiatich ?

3. Bagaimanakah persentase penyisihan campuran ion logam b&raC ",
dan Nf* bila terjadi kompetisi diantara ketiga ion logam bepatda

campuran biner maupun ternernya untuk memperebutkan gugus aktif dari
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atom pendorong elektron bebas dari adsorben limbah tahu padat
terimmobilisasi pada permukaan silika yang memiliki kemampuakaban

dengan ketiga ion logam berat tersebut?

1.3 Tujuan Penelitian

1.3.1 Tujuan fungsional
Tujuan fungsional dalam penelitian ini adalah untuk:

1 Menentukan dan mengkarakterisasi sifat-sifat adsorpsi darerialat
adsorben limbah tahu padat terimmobilisasi pada permukaan gdik@
digunakan sebagai adsorben berbasis limbah biomassa wsoips ion
logamPI?*, Ccf*, dan Nf".

2. Menganalisis dan mengkarakterisasi parameter adsorpsi ddgriaha
adsorben limbah tahu padariinmobilisasi pada permukaan silika yang
digunakan sebagai adsorben berbasis limbah biomassa wsoips ion
logamPI?*, Ccf*, dan Nf".

3. Menentukan jenis ion logam berat mana yang paling besaenpase
penyisihannya dari kompetisi campuran biner maupun terner gamlo
berat Pl?*, CcP*, dan Nf* untuk memperebutkan gugus aktif dari atom
pendorong elektron bebas dari adsorben limbah tahu padat tdilisasi
pada permukaan silika yang memiliki kemampuan mengikat ketiga ion

tersebut.

1.3.2 Tujuan operasional
Tujuan operasional dalam penelitian ini adalah:

1. Menentukan morfologi serta topografi permukaan yang melgistiibusi
ukuran partikel, struktur partikel, luas permukaan spesifik, velyori,
diameter pori, distribusi ukuran pori, serta jenis intarakgar partikel yang
terjadi dan daya tahan terhadap serangan bakteri atau gemumaterial
adsorben limbah tahu padat terimmobilisasi pada permukaan wyaikg
dihasilkan

2. Menganalisis dan menentukan parameter adsorpsi yang melipudel mo

adsorpsi, jenis adsorpsi isotermik yang dihasilkan, kiaeadsorpsi, dan
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fungsi keadaan termodinamika adsorpsi ion logam lo§4f, CcP*, dan
Ni2* oleh adsorben limbah tahu padat terimmobilisasi pada permakikan
yang diperoleh.

1.4 Manfaat Pendlitian

Penelitian ini memberikan implikasi pada aspek pendidikarafindan praktis.

a  Agpek pendidikan: penelitian ini memberikan informasi mengenai
pengembangan dan modifikasi limbah yang berbasis biomassdirydah
tahu padat dengan cara mengimmobilisasikan gugus aktifnya ygreyder
sebagai gugus penyerap ion logam berat pada permukaan silika yang juga
mempunyai gugus aktif yaitu siloksan dan silanol yang juga tgsfu
sebagai gugus penyerap ion logam berat sehingga diharapkan dapat
meningkatkan kapasitas adsorpsi material limbah tahu padatuterSelain
itu juga memberikan informasi mengenai studi kinetika damddmamika
adsorpsi berbagai ion logam berat oleh material limbal tphdat
terimmobilisasi pada permukaan silika yang pada umumnya badunah
dipelajari dan dilaporkan terutama pada adsorben yang zerdbabah

biomassa.

b.  Aspek ilmiah: untuk membuktikan jenis interaksi ikatan spesifik yang
terjadi antara gugus aktif dari silika dengan gugus aktif yangebsn
sebagai penyerap ion logam berat dalam limbah berbasis s@rdatam
hal ini limbah tahu padat yang sampai sekarang belum pelitediti dan
dilaporkan. Selain itu, hasil penelitian ini juga diharapkan dapa
mengungkapkan dengan pasti bagaimana mekanisme adsorpsi bentiagai |
ion logam berat terutama bervalensi dua oleh matknmdlah tahu padat

terimmobilisasi pada permukaan silika.
¢ Aspek praktis. penelitian ini diharapkan dapat diaplikasikan untuk

penyisihan berbagai ion logam berat dari sampel air limbah

menggunakan suatu reaktor dengan sistatoh.
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1.5. Kebaruan Pendlitian

Diperoleh material adsorben baru yang potensial dababis limbah
biomassa yaitu limbah tahu padat yang terimmobilisasi padaugaan silika
yang memiliki kapasitas adsorpsi tinggi dan bersifat ratmadkungan untuk

penyisihan berbagai ion logam berat pada lingkungan akuatik.
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BAB |1

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Pencemaran Air
Upaya pemeliharaan air yang dimaksudkan dengan tujuan tercapainya

kualitas air yang diinginkan sesuai peruntukannya untuk menjamin agaaskual
air tetap dalam kondisi alamiahnya dapat dikatakan sebaggelp&an kualitas

air. Upaya pengelolaan kualitas air sangat dibutuhkan untuk namguadanya
pencemaran air. Pencemaran air merupakan masuknya atagukkaenanya
makhluk hidup, zat, energi, dan atau komponen lain ke dalamedirkelgiatan
manusia sehingga dapat menurunkan kualitas air hingga ke tingleaitueyang
menyebabkan air tidak dapat berfungsi sesuai dengan peruntakanny
Pengendalian pencemaran air dapat diupayakan dengan pencegahan da
penanggulangan pencemaran air serta pemulihan kualitas ek om@njamin
kualitas air agar sesuai dengan baku mutu air dan air dapandmrisesuai
dengan peruntukannya (Pemerintah RI, 2001). Pencemaran airdisgdsbkan
oleh adanya komponen bahan buangan yang berasal dari ifshiktorganik
maupun anorganik. Bahan buangan anorganik sukar didegradasi oleh
mikroorganisme sehingga keberadaannya berbahaya di perairanmnyau
bahan buangan anorganik ini adalah logam. Bahan buangagaaitoryang
dibuang oleh industri adalah limbah yang mengandung unsur-unsum,loga
diantaranya timbal (Pb), arsen (As), kadmium (Cd), &saaatau merkuri (Hg),
nikel (Ni), kalsium (Ca), magnesium (Mg), dan lain sebagmi Unsur-unsur
logam tersebut jika masuk ke dalam perairan, maka akan meninglaikkzan

ion logam dalam perairan (Wardhana, 2013). Pencemaran air leqplmpak
sangat luas. Dampak negatif yang dapat terjadi akibat pangenair misalnya
dapat meracuni air minum dan makanan hewan. Pencemasam@iterjadi juga
dapat menjadi penyebab ketidakseimbangan ekosistem sungai maopurdda

kerusakan hutan akibat hujan asam (Warlina, 2004).

10
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2.2 Limbah Padat Industri Tahu

Kedelai adalah bahan baku utama dalam proses pembuatarKéalalai
merupakan sumber protein nabati, dengan kandungan protein gél€arkadar
lemé&k 12%, dan karbohidrat 32%. Protein kedelai bahan utama tahu mengandu
asam amino esensial yang diperlukan oleh tubuh. Prosesugembtahu juga
menghasilkan sisa proses hasil produksi yang tidak dapat diatkah lagi.

Limbah industri tahu terdiri atas limbah padat dan limbah ¢ambah
padat yang dihasilkan oleh industri tahu adalah ampas tahbahicair industri
tahu meliputi air bekas pencuci kedelai, air perendam kedetacai@an hasil
proses pemisahan gumpalan tahu. Limbah cair tahu memifi&kteaistik khusus
yaitu memiliki suhu 60-80°C, berwarna putih kekuningan dan keruh, liiepir
< 7 dan memiliki COD Chemical Oxygen Demand) sekitar 350 mg/L, serta
padatan tersuspensi tinggi (Rahayu, 2012). Padatan tersuspsebutedapat
dimanfaatkan sebagai adsorben karena memiliki kandungan gamg seperti
tahu.

2.2.1 Proses pembuatan tahu

Cara pembuatan tahu dapat dilakukan dengan ekstraksi panas daksekst
dingin. Ekstraksi adalah proses melarutkan komponen-kompalaen sari
kedelai, terutama protein. Ekstraksi panas dapat meningkatkanmemdahu
sehingga diperoleh hasil tahu lebih banyak. Ekstraksi panas ditakdekgan cara
bubur kedelai dimasak kemudian disaring untuk memisahkan sariakeldal
padatannya. Penggunaan temperatur yang tinggi pada ekstralsppdagproses
pemasakan mampu meningkatkan rendemen dan kadar protein yang tinggi
Temperatur sangat memengaruhi proses melarutnya suatu zakirSémggi
temperatur pelarut, interaksi antara molekul pelarut daredatut akan semakin
baik sehingga komponen yang terlarut akan semakin banyak (Ra2@d/2).
Ekstraksi dingin dari pembuatan tahu dilakukan pada pencucian akedel
perendaman kemudian penggilingan dengan penambahan air, ekyangsi
dilakukan di dalam mesin ekstraksi, dan penyaringan untuk mekedapsari
kedelai. Sari kedelai kemudian dimasak dan dilanjutkan dengaggympalan,

pencetakan, dan pemotongan. Pembuatan tahu dengan ekstraksi akan
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menghasilkan tahu dengan komposisi lemak lebih banyak driggadi dengan
ekstraksi panas (Rahayu, 2012). Bagan alir proses pembuatadatadit dilihat
pada Gambar 2.1.

Pencucian } <,i_i.|.(_l
B
[ Perendaman ] <,£_]

4

[ Penggilingan ]<E
-

[ Bubur Kedelai ]

— }
[l?kslmksi dingin I Pemasakan bubur
i 2 m kedelai/ekstraksi panas

[ Penvaringan J
y ,
[ Sari kedelai dingin |
¥ v

[ Pemasakan san kedelai J @ [ Penyaringan |

l

Larutan penggumpa >

Sari kedelal panas ] . Ampas Kedelai ]

I’cnggumpalan

®  sebagai adsorben

[ ““‘“‘“ ] Limbah Industri Tahu

Pcmotongan J

Gambar 2.1 Proses pembuatan tahu (Sumber: Rahayu, 2012)
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23 Silika Gel

Silika gel adalah penjerap yang paling sering digunakan padsespro
adsorpsi karena memiliki kapasitas yang besar untuk aiccépan40% dari berat
silika gel) dan memudahkan regenerasi (dengan suhu 150°C, sedangkan
regenerasi zeolit menggunakan suhu 350°C). Permukaan silikdajgel dengan
mudah dimodifikasi dengan cara mereaksikan dengan lapisenomolekuler
ligan organik. Silika gel yang telah dimodifikasi dapat meningkatkamysi
penerapan dalam kromatografi (Yang, 2003). Modifikasi silika biasanya
dilakukan dengan gugus organik tertentu yang bertujuan untuk merkagkat
kemampuan adsorpsi oleh silika. Silika memiliki beberapa aifiék yang tidak
dimiliki oleh senyawa anorganik lainnya, seperti memiliki tsiéalsorpsi dan
pertukaran ion yang baik, inert, mudah dilakukan modifikasigda senyawa
kimia tertentu sehingga kinerja silika dapat meningkat (Osman 2@R4). Sifat
lainnya yang dimiliki silika antara lain adalah silika meknikestabilan mekanik
dan termal yang tinggi (Pyrzynskadan Wierzbicki, 2005).

Silika gel biasanya disintesis dari larutan sodium alilatau silikon
tetraklorida maupun dengan subtitusi klorosilen/orthosilikdetode sol gel
merupakan metode yang sering digunakan untuk mensintesisgglikaalam sol
gel, proses hidrolisis sodium silikat atau alkosilen dalaatusasam atau basa
untuk memproduksi Si-(OH) dengan mengontrgdenguapan/kondensasi dalam
sol. Hidrolisis dan kondensasi terjadi secara simul@alam suasana asam,
proses hidrolisis akan lebih cepat dari proses kondensasi km tarjadi
kenaikan jumlah gugus siloksan di sekeliling atom silikon pusdtingga
membentuk cabang polimer yang lemah (Mishal ., 2004).

Dalam suasana asam, kondensasi akan lebih cepat dari Hdidalislebih
banyak gugus siloksan yang terbentuk di sekeliling atom silikon pestt s
menghasilkan jaringan polimer yang kuat. Metode lain yang daganakan
untuk mensintesis silika gel adalah metode peptisasi dan pengendsdam
reaksi pengendapan, preparasi silika diperlukan untuk mencegahtteriya gel
dan merangsang pengendapan. Metode lain yaitu sintesis nyejabigsanya

digunakan untuk sintesis partikel silika dalam fase uap (ditral., 2004).
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Silika gel juga digunakan dalam penelitian adsorpsi yandukién oleh
Buhani, Suharso dan Sembiring (2006). Penelitian yang dilakukan hadala
penggunaan silika gel sebagai bahan untuk imobilisasi bionasgmssum
duplicatum sebagai adsorben dalam mengadsorpsi logam ion Pbg()l),Glan
Cd(ll). Hasil imobilisasi dengan silika gel pada adsorpsi ion negan Pb(ll),
Cu(ll), dan Cd(ll) pada adsorb&argassum duplicatum meningkat dengan cepat
(kurang dari 15 menit) dan optimum pada waktu 60 menit. Kapasitaspads
yang dihasilkan berdasarkan penelitian yang dilakukan untuk b¢ih),RCu(ll),
dan Cd(Il) pada biomassgargassum duplicatum yang terimobilisasi silika gel
sebesar 125,2 mg/g untuk ion Pb(ll), 152,23 mg/g untuk ion Cu(ll), 18818
mg/g untuk ion Cd(ll).

24 Logam Berat

Logam berat berasal dari kerak bumi yang awalnya berupa bbhhan
murni baik organik dan anorganik. Logam berat merupakan komponen alami
tanah. Elemen ini tidak dapat didegradasi maupun dihancurkayanidoerat
dapat masuk ke dalam tubuh manusia melalui makanan, air mitaumudara.
Logam berat seperti tembaga, selenium, atau seng dibutubkah manusia
untuk membantu kinerja metabolisme tubuh. Akan tetapi, dapqtoteasi
menjadi racun jika konsentrasi dalam tubuh berlebih.

Logam berat didefinisikan sebagai suatu senyawa denganjdr@gsayang
lebih besar dari 5 g/chdan memiliki nomor atom yang lebih besar dari 21.
Logam berat terdapat pada bagian tengah tabel periodik. Lbgeah memiliki
karakter permukaan yang dapat memantulkan sejumlah cahaa, disempa,
memiliki daya hantar panas dan listrik yang baik. Bebejapia senyawa yang
termasuk ke dalam golongan logam berat adalah Cd, Cr, ClRldNi, dan Zn
(Alloway dan Ayres, 1993).

2.4.1 Timbal (Pb)
Timbal merupakan salah satu jenis logam berat yang paling ukeirak
bumi diperkirakan memiliki kandungan timbal sebesar 13 mg/kbemg@a jenis

isotop yang ada secara alamiah adafdfPb, 2°’Pb, 2®Pb, dan?**Pb. Timbal
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memiliki sifat amfoter. Secara fisik timbal merupakan loggamg lunak dan
memiliki titik lebur pada 32%C. Timbal memiliki nomor atom 82, berat atom
relatif (Ar) 207,19g/mol, titik didih 1.725C, dan berat jenis 11,4 g/énTimbal
memiliki sifat khusus seperti lunak sehingga mudah ditempantasam dan
karat, bereaksi dengan basa kuat, konduktor yang buruk, darraalesi (Reilly,
1991).

Menurut U.S. Department of Health and Human Services (2007), timbal
memiliki tiga keadaan oksidasi, yaitu: Pb(0), Pb(Il), dan b(IPb(lI)
merupakan keadaan yang paling sering dijumpai di lingkungan. Pb(haha
terbentuk pada keadaan oksidasi yang ekstrim sehingga menyebabkdakya t
dapat dijumpai dalam lingkungan dengan keadaan normal. PlH0)l@gam
murni Pb ada secara alami tapi keberadaannya sangat jaetgk Blari logam
Pb dapat dillihat pada Gambar 2.2.

Gambar 2.2 Logam timbal (Sumber: Srivastava, 2010)

Timbal bukanlah elemen yang ketersediaannya melimpah, t&ps&diaan
ekstraksinya dalam bentuk bijih timbal seperti galena (Figjlesit (PbS@), dan
kerusit (PbC@) sangat mudah untuk diperolehimbal digunakan dalam proses
produksi baterai, soldeglloy, bahan pelapis kabel, inhibitor karat, amunisi, pipa
distribusi air, dan sebagai bahan penyeimbang plastik. Titgteaetil dan
tetrametil merupakan agentiknock yang penting dalam senyawa bahan bakar.

Sumber utama sebaran logam berat Pb dalam lingkungan akesaitma

berasal dari: tumpahan bahan bakar gasoline yang mengababag aditifanti
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knocking tetra etil lead (Pb(GHs)s), air limbah industri pertambangdatu bara,
yang khususnya mengandung mineral limestone-Pb dan galenay@ofStidak
larut dalam air. Efek keracunan akut logam Pb pada tubuh maraikizecara
biologis maupun biokimia pada toksisitas tinggi dapat anemias&kan ginjal,
hati, otak dan sistem saraf pusat, serta penurunan intelegamsi kerusakan
hematologik (Manahan, 2008).

1 Timbal di lingkungan

Timbal secara alami dapat ditemui di lingkungan. Timbal dapamdkan
di lingkungan dalam jumlah yang relatif kecil. Jumlah timpahg cukup besar
umumnya berasal dari kegiatan manusia baik itu pembakisagian bakar,
pertambangan, dan beberapa proses industri. Timbal dartnndysat dihasilkan
dari aktivitas pembakaran batu bara dan beberapa jenis hsegerti dolomit
dan alumina. Timbal dari aktivitas domestik dapat dihasilkan giEmggunaan
bahan bakar yang mengandung timbal seperti cat dan kosrietiri( dkk.,
2013).

Timbal merupakan mikroelemen yang dapat ditemukan keberadaannya d
agen biologi, tanah, air, dan udara. Hampir 98% konsentrabal di udara
disebabkan oleh aktivitas manusia. Kandungan Pb dalam ualagadycatat oleh
100 stasiun udara di Kanada menunjukkan penurunan konsentraizdapig/m
pada tahun 1973 menjadi 0,1 pdfmada tahun 1989. Hal ini bersamaan dengan
pengurangan bahan bakar yang mengandung timbal (WHO, 2011).

Jumlah timbal di dalam tanah menurun drastis seiring desgjaakin dalamnya
tanah. Jumlah rata-rata timbal pada tanah berkisaraaft5-10 pg/g. Aktivitas
manusia dapat menyebabkan konsentrasi timbal di tanabapsnl0.000 pg/g.
Kandungan timbal pada tanah dan debu dapat berasal dari udaga ya
terkontaminasi timbal dan cat-cat dengan kandungan timbgl tgakelupas dari
suatu bangunan (Tiwariet al., 2013). Lalu lintas yang kendaraannya
menggunakan bahan bakar dengan timbal sangat mempengaruhi kaerada
timbal di dalam tanah. Kandungan timbal semakin menuruikak@rak tanah
semakin jauh dari jalan raya. Hal ini mengindikasikamgidtendaraan bermotor

merupakan salah satu sumber polusi timbal (Singer dan Har8&9),
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Secara alamiah timbal tidak terdapat dalam perairan. Kedmamatimbal
dalam perairan diakibatkan oleh suatu kontaminan yangfigpésmbal sudah
lama digunakan sebagai salah satu material dalam pembugtanyang
digunakan dalam proses pendistribusian air dari suatu sukebéonsumen.
Penggunaan timbal pada sistem perpipaan telah dimul& s®jalusi industri
dimulai. Semakin besar dan panjang pipa yang digunakan serbekar pula
resiko timbal dapat terlarut. Timbal yang terlarut dalandapat disebabkan oleh
korosi pipa (Hayes, 2012). Menurut Badan Standardisasi Nagp0@®) batas
konsentrasi timbal yang diijinkan dalam air minum adalah 5 pg/L.

2 Toksisitastimbal

Manusia dapat terpapar timbal melalui makanan yang dikonstimal
anorganik tidak dapat dimetabolisme oleh tubuh. Hal ini dile@n timbal
bukanlah merupakan unsur esensial bagi makhluk hidup, bahkaumbesabila
terakumulasi pada tulang dan ginjal. Toksisitas timbal tephadiabuhan lebih
rendah dibandingkan terhadap organisme lainnya. Toksisitasltiterhadap
suatu organisme dapat berkurang akibat meningkatnya kesadahan dan kadar
oksigen terlarut. Toksisitas timbal berada di bawah Cd,ddg, Cu tetapi lebih
tinggi dari Cr, Mn, Zn, dan Fe (Sahetapy, 2011).

Beberapa studi telah menunjukkan bahwa akumulasi timbal amdabuh
manusia dapat mengakibatkan gangguan pada sistem reproduksi, sastd,
menyebabkan mutasi, dan meningkatkan potensi kanker (timbal aik)rga
Toksisitas Pb yang menyebabkan gangguan pada perkembangan anak
mendapatkan perhatian lebih karena dapat berakibat pada tur@ny&HO,

2011). Timbal juga dapat mengganggu kerja enzim dan fungsi protémi(S
1989). Pada dosis akut dan paparan jangka panjang dapat menyebabkan otot
bergetar, kerusakan ginjal, halusinasi, kehilangan memoii, ke&gdala, dan kram

pada daerah abdomen. Tanda- tanda ini terjadi ketika koasetimbal dalam

darah mencapai 100-120 ug/dL untuk orang dewasa dan 80-100 pg/L untuk anak-
anak. Penyakit ginjal telah lama diketahui berhubungan dekgyacunan timbal.
Gangguan reproduksi terjadi pada saat kandungan Pb dalam damehpai 40-

50 pg/L pada pria,> 14 pg/dL pada ibu hamil, dan 7-10 pg/dL pada janin.
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Mutagenesis dan resiko kanker juga meningkat pada saat kandungtaiaRb
darah mencapai > 40 pg/dL dan 60-70 pg/dL (WHO, 011
2.4.2 Kadmium (Cd)

Kadmium (Cd) adalah salah satu logam berat dengan penyeyeangn
sangat luas di alam, logam ini bernomor atom 48, berat &i®,40 dengan titik
cair 32PC dan titik didih 768C. Di alam Cd bersenyawa dengan belerang (S)
sebagaigreennocckite (CdS) yang ditemui bersamaan dengan senyawa spalerite
(ZnS). Kadmium merupakan logam luna#lugtile) berwarna putih perak dan
mudah teroksidasi oleh udara bebas daragamia (NH) (Palar, 2004).

Kadmium yang bervalensi dua (€5 merupakan bentuk terlarut stabil
dalam lingkungan perairan laut pada pH di bawah 8,0. Kadar Cd digreadami
berkisar antara 0,29-0,55 ppb dengan rata-rata 0,42 ppb. Dalurigan alami
yang bersifat basa, kadmium mengalami hidrolisis, teradsoiph padatan
tersuspensi dan membentuk ikatan kompleks dengan bahan orgapiraidan
alami, Cd membentuk ikatan baitengan ligan organik maupun anorganik,
seperti CdDH)*, CdCI, CdSQ, CdCQ, dan Cd organik (Darmono, 1995).
llustrasi kadmium dapat dilihgtada Gambar 2.3.

Gambar 2.3 Logam berat kadmium (Sumber: Srivastaya, 2010)

1 Sumber pencemaran kadmium (Cd)

Logam kadmium sangat banyak digunakan dalam kehidupan sbhairi-
manusia. Prinsip utama dalam penggunaan kadmium adalalyasdiehan
pewarna dalam industri plastik deektroplating. Namun sebagian dari substansi

logam kadmium ini juga digunakan untuk solder senyawgida dari kadmium
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(CdO), hidrat (CdH), dan garam kloridanya paling banyaigunakan dalam
industri elektropating (Palar, 2004).

Dalam industri baterai dan pesawat terbang, logam paduan CdNigngat
banyak digunakan. Logam paduan Cd juga banyak digunakan dalam industri
persenjataan berat dan sebagai pemandu peluru-peluru kendalm lpaduan Cd
yang dibentuk dengan logam-logam Cu, Pb, Sn dan Ag banyak dagusekagai
bahan solder. Logam kadmium dan seny&admium nitrat [Cd(NG)2], sangat
berguna dalam pengembangan reaktiir (Palar, 2004).

Penggunaan kadmium dan persenyawaannya ditemukan dalam industri
pencelupan fotografi. Kadmium juga digunakan dalam industdustri ringan,
seperti pada pengolahan roti, pengolahan ikan, pengolahan amningustri
tekstil dan banyak dilibatkan senyawa-senyawa dibentuk dengan kagamium,
meskipun penggunaannya hanya dengan konsewptiag sangat rendah (Palar,
2004).

2 Dampak kadmium terhadap lingkungan
Kadmium mudah diserap oleh zat-zat organik dalam tanah denjaan

sangat berbahaya jika kadmium dalam tanah diserap metak@&nan. Hal ini
bisa terjadi karena tanah yang mengandung kadmium akaaplsieh tanaman
dan dimakan oleh hewan yang hidupnya bergantung pada tanasmmiui
dapat terakumulasi dalam tubuh hewan yang dimakan manusiati(agdg&k,
2013). Logam ini masuk ke dalam tubuh manusia bersama makeman
dikonsumsi, dikarenakan makanan tersebut sudah terkontamieladogam dan
persenyawaannya (Palar, 2004).

Pencemaran logam berat pada sumbernya bisa berasal dari pegtigida,
air yang dipakai untuk menyiram atau bahkan dari udara seliteih banyak
pemakaian pupuk organik yang mengandung logam berat kadmium. Jika tana
secara rutin diberi pupuk serupa tentu saja kadar kadmium akénorteilasi dan
diserap oleh sayuran yang tumbuh di lahan tersebuter@ara itu kadmium
dalam ekosistem air dapat terakumulasi dalam kupang, tiramg wtiam ikan.
Kepekaan terhadap kadmium dapat sangat bervariasi antgamisone air.

Organisme air asin diketahui lebih resisten terhadap kera&ag@mum daripada
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organisme air tawar (Agustina dkk, 2013).

Bahan pencemar yang masuk ke dalam lingkungan perairan akan
mengalami tiga macam proses akumulasi, yaitu fisik, kimmkaalogis. Buangan
limbah industri yang berbahaya dengan toksisitas yang tiggi kemampuan
biota laut untuk menimbun logam-logam bahan pencemaruaggerakumulasi
secara fisik dan kimia, kemudian mengendap di dasar perditetabolisme
bahan berbahaya terjadi melalui rantai makanan &eo@alogis yang disebut
bioakumulasi (Hutagalung, 1984). Kadar logam berat yang terdajan dabuh
organisme perairan lebih tinggi jika dibandingkan dengan kadamiderat yang
terdapat dalam lingkungannya. Unsur-unsur logam berat dapat masuk ke dalam
tubuh organisme dengan tiga cara, yaitu melalui rantai raakamsang dan difusi
melalui permukaan kulit. Pengeluaran logam berat dartdlanh dan insang serta
isi perut urine. Akumulasi pada organisme terjadi karenankierengan logam
berat untuk membentuk senyawa kompleks dengan zat-zat oraganilergagpt

dalam tubuh organisme tersebut (Hutagalung, 1984).

3. Dampak kadmium terhadap manusia

Kadmium pada umumnya berasal dari hasil aktivitas mantesiatama
hasil produksi logam. Stand&aximum Contaminant Level (MCL) Cd menurut
Peraturan Menteri Lingkungan Hidup No. 5 Tahun 2014 Tentang Baku Mutu
Limbah untuk Baku Mutu Air Limbah Bagi Usaha dan/atau Kegiatansindu
Pelapisan Logam dan Galvanis yaitu tidak boleh melebihi 0,0b. iHgl tersebut
dikarenakan Cd bersifat toksik bagi semua organisme hidup, bad@rsangat
berbahaya bagi manusia. Dampak kadmium pada manusia diegplattiokkan
menjadi empat kelompok, yaitu:
a  Dampak kadmium terhadap ginjal

Kadmium dapat menimbulkan gangguan dan bahkan mampu menimbulkan
kerusakan pada sistem yang bekerja di ginjal. Kerusakantggadi pada sistem
ginjal dapat dideteksi dari tingkat jumlah atau jumlah kagduanprotein yang
terdapat dalam urin. Petunjuk kerusakan yang dapat terjadi padh akifjat
kadmium yaitu terjadinya asam amniouria dan glokosdaa,ketidaknormalan

kandungan asam urat kalsium dan fosfor dalam urin (Palar, 2004).
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b.  Dampak kadmium terhadap paru-paru

Keracunan yang disebabkan oleh peristiwa terhirupnya uap dai@ba
kadmium juga mengakibatkan kerusakan terhadap organ respaasiparu.
Kerusakan paru-paru tersebut dapat terjadi sebagai akibdtedacunan kronis
yang disebabkan oleh kadmium (Palar, 2004).
C. Dampak kadmium terhadap tulang

Efek keracunan kadmium juga dapat mengakibatkan kerapuhanufsaus t
Gejala rasa sakit pada tulang sehingga menyulitkan untuk Ipetg@iadi pada
pekerja yang bekerja pada industri yang menggunakan kadmiumakiteny
tersebut dinamakan “itai-itai” (Palar, 2004).
d.  Dampak kadmium terhadap sistem reproduks

Daya racun yang dimiliki oleh kadmium juga mempengarukiesi
reproduksi dan organ-organnya. Pada konsentrasi tertentuiukadhapat
mematikan sel-sel sperma pada laki-laki. Hal inilah yamgpjadi dasar bahwa
akibat terpapar oleh uap logam kadmium dapat mengakibatkzotansi (Palar,
2004).

Menurut Sudarmaji dkk(2006), gejala akut dan kronis akibat keracunan
kadmium yaitu:

ad) Gejala akut: sesak dada, kerongkongan kering dan dada terasa sesak,

nafas pendek, nafas terengah-engah, stress, dan bisa bengekebarah
penyakit radang paru-paru, sakit kepala dan menggigil, dan mungkin

dapat diikuti kematian.

b) Gejala kronis: nafas pendek, kemampuan mencium bau menurah, ber
badan menurun, dan gigi terasa ngilu dan berwarna kunimgalsaa.
2.4.3 Nikel (Ni)

Nikel adalah logam yang memiliki warna putih keperakan, kedas,
mengkilat, serta dapat ditempa. Nikel merupakan unsur kimia b@agpanya
disimbolkan dengan Ni. Nikel memiliki nomor atom 28 dan batam 59 g/mol
serta terletak pada golongan 8B tabel periodik unsur kimigel Nnerupakan
konduktor panas maupun listrik yang baik. Senyawa nikel yang banyekudi

berwarna biru ataupun hijau (Mukimin, 2006).

21

PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ... HANDOKO D.



DISERTASI

IR-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

Nikel merupakan logam yang mudah dibentuk meskipun logam yaag ker
karena sifatnya yang fleksibel. Sifat nikel tidak berubagskipun mengalami
kontak dengan udara. Nikel tahan terhadap oksidasi dan memifitarkpuan
untuk mempertahankan sifat-sifatnya meskipun di bawah suhu elstgim
(Desiriana, 2016). Bongkahan nikel dapat dilihat pada Gambar 2.4.

Gambar 2.4 Nikel (Sumber: Agusnar, 2008)

1 Sumber nikel (Ni) di perairan

Nikel memiliki sifat yang fleksibel dan karakteristik diaranya adalah
tahan terhadap oksidasi, tidak terjadi perubahan sifat apatitak dengan udara,
dan mampu untuk mempertahankan sifat-sifat yang dimilikinyakipen di
bawah suhu yang ekstrim. Nikel banyak diaplikasikan padaateggikomersial
dan industri karena sifat dan karakteristik yang dimilikinyandggunaan nikel
sangat diperlukan untuk fungsinya dalam pembentukan logam cam{@lican
dan superalloy), terutama baja tidak berkastiifless steel) (Prakash, 1980).

Keberadaan nikel di perairan berasal dari kegiatan indNgtel di industri
dapat digunakan sebagai katalis, kimia pertaraeatroplating, keramik spesial,
pewarna, maupun aditif plastik. Industri yang menjadi penghésl di perairan
dapat berasal industri pengolahan logam, kendaraan berrpeiehuran baja,
percetakan, industri kimia dan pembuatan kapal terbang (Mukig00g).
Sumber nikel di perairan yang dihasilkan oleh industrijtohnya industri rumah
tangga pelapisan logam yang berada di Kabupaten Sidoarjbahimkel yang
dibuang ke lingkungan memiliki konsentrasi hingga 4,24 mg/L. Korasint
limbah nikel yang dibuang ke lingkungan tidak sesuai dengan Keputusan

Gubernur Jawa Timur Nomor 72 tahun 2013 Tentang Baku Mutu Baku Air

22

PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ... HANDOKO D.



DISERTASI

IR-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

Limbah dan/ Kegiatan Usaha Lainnya di Jawa Timur, yaittessebl mg/L
(Miaratiska dan Azizah, 2015).
2 Dampak nikel (Ni)

Sifat logam berat yang sulit terurai menyebabkan logam b&eat mudah
terakumulasi dalam lingkungan perairan sehingga keberadaan lograt di
perairan dapat menyebabkan bahaya baik berpengaruh secmananerhadap
kehidupan organisme, maupun secara tidak langsung terhadap &esehatsia.
Kadar nikel yang tinggi dalam jaringan tubuh manusia dapat nnbertitan
munculnya berbagai efek samping pada kesehatan manusiataraiya
akumulasi Ni pada kelenjar pituitari (kelenjar endokrin gyaerletak di dasar
otak) yang mengakibatkan depresi. Terjadinya depresi dapauraegi sekresi
hormon prolaktin di bawah normal. Akumulasi Ni yang wrjpada pankreas
dapat menghambat sekresi hormon insulin (Widowati dkk., 2008).

2.5 Biosorps Logam Berat Menggunakan Limbah Tahu

Kontaminasi lingkungan perairan menjadi isu lingkugan yang menarik.
Berbagai upaya telah dilakukan untuk meminimalisasi pencemargkutgan
perairan, salah satunya menggunakan metode adsorpsi mauparpsioSalah
satu tumbuhan yang digunakan sebagai bahan dasar pembtstabea adalah
tumbuhan kedelaiGlycine max). Biosorpsi merupakan metode yang efisien untuk
penyaringan limbah industri yang mengandung berbagai logam yaemgtterus

dikembangkan sekarang ini (Léhal., 2013).

Berdasarkan beberapa penelitian terakhir terlihat bahwardpebdagian
dari tumbuhan kedelai telah dimanfaatkan untuk pembuatanteatsdiantaranya:
pertama kali dilakukan modifikasi kulit kedelaoybean hull) menggunakan asam
sitrat untuk mengadsorpsi ion logam Cu (Marsbkgll., 1999).Soy protein juga
telah dimodifikasi menjadisoy protein hollow microspheres (SPMs) dengan
diameter sekitar 4—45 um kemudian digunakan sebagai biosorben untuk

mengadsorpsi ion logam berat seperti Zn(Il), Cr(llly(IQ, Pb(Il) dan Ni(ll)

pada suhu 7C (Liu et al., 2013). Biosorpsi fosfor juga pernah dilakukan
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menggunakarby-product dari susu soybean “okara” yang dimodifikasi dengan
iron loaded okara (ILO) (Nguyen et al., 2013) dan zinkronium menjadi
zincronium loaded okara (ZLO) (Nguyenet al., 2014). Adsorpsi Cr(VI) juga
pernah dilakukan menggunakssybean hull (Blanestal., 2016), biosorpsi Cu(ll)
menggunakardeacetylated konjac glucomannan conjugated soy protein isolate
(abbreviated as DKGM-C-SPI) juga pernah dilakukan (L&t al., 2016). Bagian
lain yang dapat dimanfaatkan sebagai biosorben adalah limbah(taik ampas
maupun cairan).

Beberapa literatur yang ada memperlihatkan bahwa limbah &b t
dimanfaatkan juga sebagai biosorben ion logam berat. Bebgenelitian yang
dimaksud diantaranya: adsorpsi Ca(ll) dan Cd(ll) baik setarggal maupun
simultan menggunakan ampas tahu (Wogo al., 2014); adsorpsi Pb(ll)
menggunakan ampas tahu (Hartetial., 2016) dan penggunaan limbah tahu
dalam menyisihkan Hg, Pb, Cd, Cu dan Zn. Adsorben yang dialala adsorben
dari ampas tahu dan padatan dari limbah cair tahu (Kuretalo, 2017). Akan
tetapi modifikasi limbah tahu padat yamgimobilisasikan pada silika untuk
diaplikasikan sebagai biosorben ion logam berat madihmbpernah dilakukan.
Sebelumnya, Tian (2011) pernah melakukan penelitian mengendiuptm
plastic soyprotein yang disintesis viaglycerol plasticized soy protein sebagai
matrix dan difabrikasi secaran situ menggunakan silika sebageénforcing

phase.

2.6 Karakterisas Adsorben Secara Umum
2.6.1 X-Ray Diffraction (XRD)

X-Ray Diffraction (XRD) merupakan suatu teknis analisis yang digunakan
untuk melakukan identifikasi fase bahan kristal dan dapat mémhbeatimensi sel
satuan pada sistem kristal. Max von Laue pada tahun 1912 muleze bahwa
zat kristal bertindak sebagai kisi difraksi tiga dimendukrpanjang gelombang
sinar-X yang serupa dengan jarak bidang dalam Kkisi kristalak3ifrsinarX
sekarang menjadi teknik yang umum dalam mempelajari strkkstal dan jarak

atom. Sinar-X dihasilkan apabila elektron-elektron denganitaggitmenumbuk
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suatu bahan. Peristiwa pembentukan sinar-X dapat dijelaskaia seisaoskpik
yaitu sebuah katoda yang dipanasi oleh filamen panaskia¢ateyang dilalui oleh
arus listrik menyediakan elektron secara terus-menerugadesmisi termionik.
Beda potensial yang tinggi diantara katoda dengan target logampercepat
elektron kearah target dan menghasilkan siar-

Dasar prinsip pendifraksian sinar-X terjadi pada hamburastiel@oton-
foton sinar-X oleh atom dalam sebuah kisi periodik. Difraksar-X didasarkan
pada gangguan konstruktif sinar-X monokromatis dan sampel kisaar dari
penggunaan difraksi sinar-X untuk mempelajari kisi kristalleddd@erdasarkan
persamaan Bragg:

ni=2dsinfOdengann=12 ...... (2.1)

Dimana n adalah order difraksi, d adalah janatkrebidang Miller, A adalah
panjang gelombang sinar-dan 6 adalah sudut difraksi. Berdasarkan persamaan
Bragg, jika berkas sinar dijatuhkan pada sampel kristal, malendpidu akan
membiaskan sinar-X yang memiliki panjang gelombang sama deaigdéngntar

kisi dalam kristal tersebut. llustrasi difraksi sinar-Xudjukkan pada Gambar 2.5.
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Gambar 2.5 llustrasi difraksi sinar-X berdasarkan hukum Bragg
(Callister & Rehwisch., 2009)

Sinar yang dibiaskan akan ditangkap oleh detektor kemudinechahkan
sebagai sebuah puncak difraksi. Tiap puncak yang muncul padaXpda
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mewakili satu bidang kristal yang memiliki orientasi tertedalam seumbu tiga
dimensi. Puncak-puncak yang didapatkan dari data pengukuran nmidken
dicocokkan dengan standar difraksi sinar-X untuk hampir sgamis. material
yang disebut JCPDSdint Committee of Powder Difraction Standard).

Pola difraksi dari sinar-X ini menunjukkan bahwa materialgy&nstalin
akan memberikan difraktogram dengan puncak yang taghemp), sedangkan
untuk material yang amorf akan menghasilkan puncak landaletban froad).
Sebagai contoh pada penelitian yang dilakukan oleh Qoniah dkk. (@ohadap
sintesis aluminosilikat mesopori melalui hidrotermal &leap pada 12, 24, dan 24
jam. Hasilnya pada difraktogram menunjukkan bahwa ketiga prodilsimissis
terdapat puncak kecil namun lebar pa#a20-30° yang merupakan ciri khas dari

senyawa aluminosilikat amorf (Gambar 2.6).
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Gambar 2.6 Hasil karakterisasi kaolin dan aluminosilikat mesopori (Qonéih.
al, 2015)

2.6.2 Fourier Transform Infrared (FTIR)

Bila radiasi infra merah dilewatkan melalui suatu da@li maka molekul-
molekulnya dapat menyerap (mengabsorpsi) energi dan tehdcansisi diantara
tingkat vibrasi ¢round state) dan tingkat vibrasi (tereksitasirourier Transform
Infrared (FTIR) merupakan instrumen yang digunakan untuk mengidersifika
senyawa yang didasarkan oleh vibrasi dari atom dalam mdehuwlah spektrum
infra merah biasanya dihasilkan dengan melewatkan sinar nimérah melalui

sampel sehingga dapat ditentukan fraksi radiasi yang disedapepargi tertentu.
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Energi tersebut akan muncul berupa puncak-puncak spektrum skngan
frekuensi getaran molekul. Pada instrumen FTIR beberagiasi infra merah
yang diserap oleh sampel dan sebagian ditransmisikaktr@mespektrum yang
dihasilkan tersebut mewakili penyerapan dan transmistkutdr yang kemudian
menciptakan sidik jari molekuler sampel.

Molekul-molekul poliatom memperlihatkan dua jenis vibraslekol, yaitu
stretching danbending. Vibrasi ikatan yang melibatkan hidrogen sangat berarti,
karena atom-atom dengan massa rendah cenderung lebih berdarak daripada
atom dengan massa lebih tinggi. Makin rumit struktur mojederinakin banyak
bentuk-bentuk vibrasi yang mungkin terjadi. Akibatnya, kitan melihat banyak
pita-pita absorpsi yang diperoleh pada spektrum infra méedtkan lebih rumit
lagi bergantung pada molekul dan kepekaan instrumen. Spektrdsbanper-
Transform Infrared (FTIR) pada dasarnya merupakan interferensi radiasi antara
dua berkas untuk menghasilkan interferogam. Radiasi yanguindad sumber
dilewatkan interferometer ke sampel sebelum sampai ke tdete®etelah
amflikasi sinyal, data dikonversi ke bentuk digital olafelog converter dan
dipindahkan ke komputer sehingga muncul spektrum-spektrum senyawa yang
dianalisis.

Spektroskopi infra merah pada aluminosilikat akan mendfaasitespon
rentang bilangan gelombang dari 400 csampai 4000 crh Puncak-puncak pita
vibrasi yang khas dan utama pada senyawa ini berdasarkan pengliigatelah
dilakukan oleh Qoniah dkk. (2015) puncak vibrasi hasil sintesis atsilikat
yakni pembentukan ikatan Si-O-Al pada puncak ~122®yang merupakan pita
vibrasi ulur asimetri gsymmetric stretching) dan puncak 960 ctnmenunjukkan
vibrasi ulur asimetri dari gugus silanol (Si-OH) pada permukaaningjnd
mesopori. Pada puncak 470-1090“cmenunjukkan kerangka berbahan dasar
silika, dengan puncak-puncak 470 tmenunjukkan vibrasi tekukoénding) Si-
O-Si atau OSIi-O.

2.6.3 Adsorpsi/ desorps N, dengan metode BET-BJH
Adsorpsi merupakan peristiwa terakumulasinya partikel pada peamuka

padatan, sedangkan desorpsi merupakan proses kembalinya (@kkin2010).
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Istilah adsorpsi dan desorpsi sering digunakan untuk menunjukkatadcea
kesetimbangan yang telah dideka®rdapat dua tipe pada proses adsorpsi dimana
berdasarkan pada kekuatan ikatan antara adsorben dan adBadmtadsorpsi
fisika (fisisorpsi), ikatan-ikatan antara atom atau hwlledsorben dan adsorbat
disebabkan oleh interaksi dipol- dipol dan ikatannya fd&tiah. Adsorpsi kimia
(kemisorpsi) partikel melekat pada permukaan dengan membentak kiatia
berupa ikatan ion dan kovalen antara adsorben dan adssebatgga ikatannya
lebih kuat dibandingkan fisisorpsi (Roqueul dkk., 1999).

Fisisorpsi secara termodinamika merupakan reaksi isoteryaalg
reversibel. Hubungan yang terjadi pada suhu konstan anotatahjpartikel yang
teradsorpsi dan tekanan pada kesetimbangan atau konsentrasil digbagai
adsorpsi isoterm. Berdasarkan IUPAC adsorpsi isotermsifikasikan menjadi
enam macam tipe (Rouquerol dkk., 1999). Pada grafik tipe | makkan untuk
padatan mikropori, sedangkan grafik tipe Il dan Il menunjukkaafaa non pori

atau makropori yang memungkinkan adsorpsi monolayer-matilgsang tak

terbatas pada tinggi PIPGrafik tipe IV menunjukkan untuk padatan mesopori,
dimana terdapalkoop histeresis yang menggambarkan peningkatan penambahan
adsorben dan penghapusan oleh kapiler kondensasi dalam neGogfik tipe V

ini sama seperti tipe 1V adany@aop histeresis yang disatukan dengan mekanisme
pengosongan pori, seperti isoterm tipe Il interaksi yaignpikkan antara
adsorben dan adsorbat lemah. Pada grafik tipe VI menunjukkdik grauk
padatan tidak berpori yang memilki permukaan yang seragam.fikdasi

adsorpsi isoterm oleh IUPAC ditunjukkan oleh Gambar 2.7.
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Jumlah teradsorb

Tekanan relatif (P/P«

Gambar 2.7 Klasifikasi adsorpsi isoterm oleh IUPAC
(Donohue & Aranovich,1998)

Analisis menggunakan adsorpsi/desorpsi bertujuan untuk mengetahu
porositas dan struktur pori dari suatu material. Untuk menemiuka permukaan
material maka digunakan perhitungan Brunaurer, Emmet, dadlier T(BET),
sedangkan untuk distribusi ukuran pori maka digunakan perhituBgaret,
Joyner, dan Halenda (BJH).

2.6.4 Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX)
Scanning Electron Microscopy (SEM) merupakan suatu instrumen sejenis

mikroskop yang menggunakan elektron berenergi tinggi sebagggsetn dari
cahaya untuk menghasilkan berbagai sinyal pada permukaamepepadat.
Prinsip kerja dari SEM yaitu ketika elektron dari katoda ditedkda ke arah
sampel maka akan terjadi interaksi antara elektron dampeda yang
mengakibatkan elektron kehilangan sejumlah energinya. Akibateymdi
pemantulan dan emisi elektron yang terdeteksi oleh detgdigy divisualisasikan
sebagai gambar morfologi dari sampel. Tipe- tipe sinyapydihasilkan berpa
Secondary Electron (SE), Blackscattered Electron (BSE), Electron Blacscattered
Digtortion (ESBD), dan sinar-X. Elektron sekunder dan BSE biasanya digona
untuk pencitraan sampel. Elektron sekunder menunjukkan morfalagi
topografi dalam sampel, sedangkan BSE untuk mengilustrasikan kisigelam

sampel.

29

PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ... HANDOKO D.



IR-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

Energi spesifik sinak yang dipancarkan oleh setiap atom dalam senyawa
dapat dideteksi dengaBnergy Dispersive X-Ray Spectroscopy (EDX). EDX
adalah suatu teknik analisis yang digunakan untuk menganalisiswmsir atau
mengkarakterisasi kandungan unsur kimia dari suatu sampel. ED¥amaisis
emisi sinar X oleh unsur dalam partikel. Untuk mengetahui uthsiaim sampel,
maka dengan menembakkan sinar-X pada posisi yang ingin diketahui
komposisinya. Maka setelah ditembakkan pada posisi yangirdian, akan
muncul puncak-puncak tertentu yang mewakili suatu unsur yakgntking.
Dengan EDX dapat juga membei¢mental mapping (pemetaan elemen) dengan
memberikan warna yang berbeda-bedai darasing-masing elemen pada
permukaan bahan. Teknik analisis SEM-EDX ini dapat digunakarssnsdicara
kuantitatif dari persentase masing-masing elemen unsur yekandeing dalam
sampel yang diuji.

2.7 Adsorps

Adsorpsi adalah proses transfer fasa yang dilakukan ungmgmiangkan
substansi dari fase fluida (gas atau cairan). Adsorpsigseligunakan dalam
pengolahan air. Adsorpsi juga dapat diartikan sebagai penggamimangenai
pengayaan adsorbat pada permukaan adsorben. Adsorbat adeatphdat yang
akan diadsorpsi. Bahan padat yang memiliki permukaan dengaankmian
untuk mengadsorpsi disebut adsorben (Worch, 2012). Mekanismehaeaer
adsorpsi dapat dilihat pada Gambar 2.8.

Desorpss

I/_'., ’: l
R it & O W o ¢ 'J-T (3 oo Adsarbat

g o
@ @i @@ L
Permukazn M [ Fass teadaoms

Fasa Pads . **‘7 Adsorben

Gambar 2.8 Mekanisme sederhana adsorpsi (Sumber: Worch, 2012)
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2.7.1 Jenis adsor ps

Adsorpsi terbagi menjadi dua jenis yaitu adsorpsi fisikaadsorpsi kimia.
Adsorpsi fisika dan kimia dibedakan berdasarkan interaksrardsorben dan
adsorbat (Atkins dan Julio, 2010).

1. Adsorps fisk (physical adsorption)

Adsorpsi fisik terjadkarena dipengaruhi oleh adanya gaya Van der Waals.
Gaya Van der Waals adalah gaya tarik menarik yang tensaizamolekul fluida
dengan molekul pada permukaan padatan. Gaya tarik menarik ymuj pada
adsorpsi fisik lebih kecil sehingga menyebabkan lemahnya gayantenlarik
antar adsorbat dengan molekul adsorben. Permukaan padatan denlekul
fluida akan mencapai keseimbangan dengan cepat dan memilikiesiéasibel.
Adsorpsi fisik berguna dalam menentukan luas permukaan atauStwfa,
2012).

2. Adsorps kimia (chemical adsorption)

Adsorpsi kimia terjadi karena adanya reaksi antara mbiakilekul
absorbat dengan adsorben yang membentuk ikatan kovalen dengsehingga
menyebabkan pemutusan dan pembentukan ikatan. Panas adsorpsi Kimi
mempunyai nilai yang sebanding seperti reaksi kimia yaitu $srlkiO0 kJ/mol.
Sifat dari adsorpsi kimia adalaireversible dan hanya dapat membentuk lapisan
tunggal (monolayer). Proses adsorpsi kimia memerlukan energi yang tinggi untuk
melepaskan kembali adsorbat di dalam proses adsorpsi. Apaialdi kenaikan
temperatur, kapasitas adsorpsi akan bertambah besar (dékinkilio, 2010).

2.7.2 Faktor — faktor yang memengaruhi adsorpsi

Proses adsorpsi dipengaruhi oleh faktor-faktor, diantaratglalaadsorben,
luas permukaan adsorben, derajat keasaman (pH), waktu komakomkentrasi
(Langenati dkk., 2012). Faktor - faktor tersebut dijelaskan sebagkut.

a  Luaspermukaan adsorben

Proses adsorpsi umumnya terjadi pada seluruh permukaamermstetapi
besarnya ditentukan oleh luas permukaan dari adsorben k@rigk dengan
adsorbat. Luas permukaan adsorben akan sangat memengaediate/a tempat

adsorbat pada adsorben. Besarnya adsorpsi sebanding deagapetmukaan
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spesifik adsorben. Semakin luas permukaan adsorben yangkkadengan
adsorbat maka akan semakin besar terjadinya adsorpgji¢T2012).
b. Derajat keasaman (pH)

pH berpengaruh terhadap proses adsorpsi. Pengaruh pH terhadggsiadso
ditentukan oleh karakteristik biomassa sebagai adsorbenrserhpertimbangkan
spesiasi logam dalam larutan. pH larutan akan dapat mengubdisikkimia
aktif larutan. Nilai pH pada larutan dapat dipengaruhi oleh pressgenerasi yang
dapat merusak struktur bahan adsorben (Naja & Volesky, 2011)yapig
cenderung asam akan lebih sedikit melakukan adsorpsi padbadsarena pada
keadaan asam, adsorbat masih banyak mengandung®isehihgga adsorben
tidak bisa melakukan adsorpsi secara optimal. Adsorpsi yaaiguddn pada pH
basa juga tidak dapat berjalan optimal karena dipengaruhiaslehya proses
pengendapan.
¢ Waktu kontak

Kesetimbangan adsorpsi ditentukan juga oleh waktu kontag gakup
antara adsorben dengan adsorbat. Jika fasa cair yang dmsaben dalam
keadaan tidak bergerak, maka difusi adsorbat yang terjatiilun permukaan
adsorben akan berjalan lambat. Proses adsorpsi memepekgocokan untuk
mempercepat adsorpsi yang dilakukan oleh adsorben (Tangio, 2012).

d  Konsentras

Proses adsorpsi pada umumnya akan meningkat dengan adanya kenaikan
konsentrasi adsorbat tetapi tidak berbanding langsung. ikéseigan antara
konsentrasi adsorbat yang diadsorpsi oleh adsorben déwgesentrasi yang
tersisa dalam larutan akan menyebabkan adsorpsi belalastan (Tangio,
2012).

2.7.3 Penentuan parameter adsorpsi
1. Kapadtasadsorps

Kapasitas adsorpsi yang spesifik terhadap analit dari berbagarben
yang dibuat diukur dan dikalkulasi menggunakan persamaan g@rah al.,
2013):
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(G —CyV (mg)

q. = m g

(2.2)

Dengan ketentuan Co adalah konsentrasi awal dari adgongédt), Ce
adalah konsentrasi adsorbat pada saat kesetimbangan tencgftgj (e adalah
kapasitas adsorpsi atduinding capacity, yaitu massa adsorbat yang teradsorpsi
per massa adsorben pada saat kesetimbangan (mg/g), V adalate Vatutan
adsorbat (mL), m adalah massa adsorben yang digunakan (g).

2. Adsorps isotermis

Berikut ini beberapa model adsorpsi khusus untuk mempelagens
adsorpsi dalam fase larutan pada suhu tetap (isotermis):

a M odel adsorps isotermisLangmuir dan Bilangmuir

Adsorpsi isotermik Langmuir menggambarkan bahwa pada permukaan
adsorben terdapat sejumlah situs aktif tertentu yang &elgardengan luas
permukaan. Syarat untuk adsorpsi isotermik Langmuir pertadsgrpsi tidak
dapat berlangsung di luar cakupaonolayer. Kedua, ekivalensi dari semua situs
permukaan ikatan mengakomodasi paling banyak satu substratigekstiga,
kemampuaremplate untuk berikatan pada situs yang disediakan tidak tergantung
pada penempatan situs tetangga. lkatan antara zat yamporpsi dengan
adsorben dapat terjadi secara fisik@hy§isorpson) atau secara kimia
(chemisorption). Persamaan linearisasi dari model adsorpsi isotecangmuir

dalam sistem larutan dinyatakan dengan persamaan sebegai:b

C, 1 1

- — + e

qe KLqmmr T max (2.3)
mae (MO/Q) adalah kapasitas adsorpsi monolayer maksimum darbadsjoga

menyatakan jumlah keseluruhan situs ikatan, Hamadalah konstanta kesetimbangan
Langmuir yang berhubungan dengan energi bebas adsorpsi (L/mg)latitkadi dengan

afinitas ikatan, sedangk&e adalah konsentrasi adsorbat pada saat kesetimbangan dalam

33
PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ... HANDOKO D.



DISERTASI

IR-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

larutan bulk (mg/L) (Kratochvil dan Volesky, 1998; Wang, 2009). Untuk mengeétahu
apakah permukaan adsorben tersebut tergolong sistem homogenapgadgédrdiri dari
sau jenis situs ikatan atau permukaannya heterogen yang meletiiki dari satu jenis
situs ikatan maka digunakan plot grafik Scatchard yangisoya sebagai berikut:

qe
- Q?HHIHL + KLQB

C. (2.4)

Bila plot grafik Scatchard berbentuk garis lurus maka pesamladsorben
hanya terdiri dari satu jenis situs ikatan yang dikenalde sistem homogen,
sedangkan bila berbentuk garis lengkung membuktikan adanya het&asgéns
ikatan yang berarti permukaan adsorben lebih bersifat lgetgrodengan
memodelkan kelengkungan isotermis sebagai dua persamaanlugasisyang
terpisah yang dikenal dengan model BiLangmudari model BiLangmuir
tersebut diperoleh metode pembatasan kemiringemtibg slope) (Largitte and
Pasquier, 2016) yang menghasilkan dua kelompok terpisah parédaatdar yaitu
harga K, danNKL:_L) dengan hargak,,, danN, _yang berhubungan dengan
afinitas ikatan dan jumlah situs ikatan. Untuk mempredikse&eaian sistem

adsorpsi, persamaan Langmuir juga dapat dinyatakan dalam fatasahan

(R,) yang didefinisikan sebagai berikut:

1
R, =———
L1+ KC (2.5)

Bila R;> 1 berarti adsorpsi isotermis tidak sesbda R =1 berarti adsorpsi
isotermis linier, sedangkan Ag< 1berarti ada kesesuaian. Bila R O berarti

adsorpsi isotermis tidak dapat balikréversible).

b.  Isotherm Freundlich
Persamaan adsorpsi isotermis Freundlich dalam fastartardinyatakan

dengan persamaan sebagai berikut:
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logg, =mlog(C, +logag (2.6)
m menyatakan heterogenitas permukaan atau indeks heterogantgas,y
tidak berdimensi, untuk indeks heterogenitas (m) adalah sdimgait :
o Jika m <1 maka heterogenitas permukaan adsorben makinumenur

o Jika m = 1 maka permukaan adsorben lebih bersifat homogen.

Sedangkam, atau Ke (mg'~™. g~1.L™) menyatakan parameter yang
berhubungan dengan afinitas ikatan (Wang, 2009). Model Frebundiapat
menjelaskan lebih detail sifat heterogenitas permukaan asodehingga
dimungkinkan untuk menentukan jumlah situs ikatan total (N ydirumuskan
sebagai berikut:

NHL(i:I_HL(Z:I =ap(1— IHZJ(KEE'T] EEEJJ (2.7)
atau
NHL(Z:I_HL(M =ap(1— ]"'2)( E‘E] EE’T]J (2.8)

K;;y; menyatakan afinitas ikatan 1, sedangkgp,, meyatakan afinitas
ikatan 2 atau bisa menyatakan situs afinikasan tinggi dan situs afinitagkatan
rendah. Sedangkan untuk menentukan afinitas ikatan rata{K) yang terukur

dirumuskansebagai berikut :

K _ l [(Kl—m 1 m]frf(—m K™ J]
Kin—Ki) = 3y — 1 LKLy — K@)/ Ky — Ko

m Kl—m 1 —my Jpr-m __ pr-m
m 1[( L(Z) L{l ]f! L(Z) L{l]j]

(2.9)

KHL(Z:l_HL(i:l - (210)

Sedangkan untuk menentukan distribusi afinitas ikatan dskamsebagai
berikut :

N(Ky1y) =2.303 agm (1 —m?*)e 2303 mlogkuy (2.11)
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Dengan syarat i# 1 atau m> 1, untulV(K) memiliki persamaaiyang sama

dengan\r(}(ﬂ:ﬂ}, hanya saja hargailk) diganti dengan Kp).

C I sother m Dubinin-Radushkevich (DR)

Isotherm DR digunakan untuk mempelajari interaksi andéaisorbat dan
adsorben. Model ini umumnya digunakan untuk menghitung energiantara
adsorben dan adsorbat sehingga bisa digunakan untuk membedakaid $enpsi
fisika dan adsorpsi kimia. Persamaan linear DR adalah sdisgait:

In qe = In Qmax — KDREZ (2.12)

1
£= RTIn(l —|——)
C, (2.13)

Kpgr(mol®Joule™) adalah kogtanta atau tetapan Dubinin- Radushkevich
yang berhubungan dengan energi bebas ikatan antara addarb@dsorbat, bila
hargaK,;<<1 maka permukaan adsorben bersifat kasar dengan banygdaron
atau banyla pori, £ adalah potensial Polanyi (pule. mel™) (Tran.,et al, 2016), R
adalah tetapan gas ideal (8,314 J/mol.K), T adala tetopemautlak (Kelvin).
Dengan membuat grafik hubungan antig, (sebagai sumbu y) dengaf
(sebagai sumbu x), diperoleh persamaan linear degsigpe sebanding dengan
K,z. Sedangkan hubungan antara energi bebas ikatan ardsosbat dan

adsorben yaitu E (Kj/mol) deng#f,; sebagai berikut:

1

J2Kopr

(2.14)

Bila jenis adsorpsinya adalah adsorpsi fisik maka harga&mailiki rentang
1-8 KJ/mol, bila harga E > 8 KJ/mol maka proses penyeraparrbadsoada
permukaan adsorben adalah jenis adsorpsi kimia (Erhagteah. 2015).
d.  Isotherm BET

Konsep isotherm Stephen Brunauer-Paul Emmett-Edward T&IET)(
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merupakan suatu perluasan dari teori Langmuir. BET berasainaa molekul-
molekul adsorbat bisa membentuk lebih dari satu lapisan adsadb
permukaannya (multilayer). Pada isoterm ini, mekanisme adsopts( satiap

proses adsorpsi berbeda-beda. Isotherm Langmuir umunya latkhapabila
diterapkan untuk adsorpsi kimia walaupun juga bisa untuk adsogisj f
sedangkan isotherm BET akan lebih baik daripada isotherm niangbila

diterapkan untuk adsoprsi fisik. Adsorpsi isotermis BET dafase larutan
dinyatakan dengan persamaan sebagai berikut:

C, _ 1 N (B—1)C,
[I:CI] - Ce]qg] B‘]mmr B‘]mmr lCI] (2.15)

C
Ce —£ . oo
Plot antareri,{ Cot)ad] versusg_ akan diperoleh grafik linear dengémax

dan B (tetapan BET) dapat ditentukan dadwope danintersept (Bhuvaneshwari

dan Sivasubramanian, 2014).

2.7.4 Modeling kinetika adsor ps
Model kinetika adsorpsi ion logam berat oleh adsorbeamaalstem larutan
pada umumnya ada dua model.

1. M odel orde satu semu

Lagergren (1898) adalah iimuan pertama kali yang mengusulkeanmzas
kinetik orde satu semu untuk adsorpsi asam oksalat dan ewdomat pada

permukaan adsorbeharcoal, yang persamaannya dinyatakan sebagai berikut:

dq,

- ki(q.—q) (2.16)

Bila persamaan 2.16 diintegralkan, pada batas t = 0 samiagt = O

sampag,, maka bentuk linear dari integrasinya adalah sebagai berikut:
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In(——) = kyt
qe. — q: (2.17)

Dan bentuk linearnya adalah:

In(q,—-q,) =Inqg,—kit (2.18)

atau

k
log(q,- q,) =log g - 3 3;3 t (2.19)

Persamaan 2.18 juga berlaku untuk adsorpsi ion logam berdbeskehgali
jenis adsorben, dengare glan q adalah massa adsorbat yatgserap pada
permukaan adsorben pada saat kesetimbangan dan padd (vagg), k tetapan
laju orde satu semu (menjt proses adsorpsi, t adalavaktu kontak adsorpsi
(menit). Nilai ge dan k didapat dari plot antara Inég- qt) versus t, dengan, k
adalah nilaislopenya dan @ adalahnilai intercept (Kumar, 2006., Sharmet al,
1990), sedangkan laju adsorpsi awal orde satu ségijudjrumuskan sebagai
berikut:

hy = kq, (2.20)

2. Mode ordedua semu
Blanchardet al (1984) adalah yang pertama kali mengusulkan persamaa orde dua
semu untuk penyisihan ion logam berat dalam sistem larugmggunakan zeolit alami.

Persamaan diferensial untuk orde dua semu adalah sebakyaii: ber

dq,
—— =k —qg.)?
dt 2(q.— q¢) (2.21)

Pada batas t = 0 sampai t dgn 0 sampaj maka bentuk linear dari
integrasinya adalah sebagai berikut:
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t 1 —|-1t
q. k:q; 4q. (2.22)

Dengan kg.mg~'s~') adalah tetapan laju adsorpsi orde dua semu. Plot
1

Koqs

antaraqi terhadap t, menghasilkaope sebesaiqiL denganinter cept (Ho., et

al, 1996). Sedangkan laju adsorpsi awal orde dua seni ((ngmgs~t)

dirumuskan sebagai berikut:

h, = k,q; (2.23)
Adapun waktu paruh orde dua ser(wg) (menit) dirumuskan sebagai
berikut:
¢ 1
-1 =
2z kqq. (2.24)

2.7.5 M ekanisme adsor ps
1 Difus lapisan eksternal

Difusi lapisan eksternal adalah transport massa adsorhiafadarbulk larutan
adsorbat menuju fase padat dari adsorben, molekul-molekubatistau dalam bentuk
ion logam berat harus melewati atau menembus lapfda) pembatas yang terbentuk
pada bidang antar fasa permukaan larutan adsorbat dergabeadatau yang dikenal
juga sebagai bidang antar fase yang memiliki ketebalagntaertSemakin tebal lapisan
pembatas maka semakin sulit dan butuh waktu yang lama molekeikrh@dsorbat
menembus lapisan tersebut. Persamaan difusi lapisan ekstaumaugkan sebagai
berikut:

C,

In—=—-k_.t

Co (2.25)

Dimanak.,. (menit~1) adalah tetapan laju difusi lapisan eksternal. Plot antara

En% dengan t menghasilkan garis lurus yang melewati titik aid®0).
o
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2 Difus intrapartikel

Difusi intrapartikel yang dikemukakan oleh Weber dan Mi8or(1963) pada
prinsipnya hampir sama dengan difusi lapisan eksternal. Naatamdal ini molekul-
molekul adsorbat atau dalam bentuk ion logam berat m@rkédimampuan menerobos
pori-pori dari permukaan adsorben atau lebih tepatnyleropori yang ada pada
permukaan adsorben. Persamaan difusi intrapartikel dirumsskegai berikut:

0.5
q; = kit + C; (2.26)

1

1
ki (mg,g~".menit z) adalah tetapan laju difusi intra-partikel, t (menit)

adalah waktu kontak adsorpsi da?p(?) adalahintercept atau menyatakan

ketebalan lapisan pembatas, semakin besargilanaka semakin besar pula efek
lapisan batas ini (Manet al., 2007). Nilai kdiperoleh sebagaope dengan cara
membuat grafik antara dengant®®. Difusi intrapartikel dianggap sebagai tahap
laju pembatas bila grafik antara dgngant®®, berupa garis lurus yang melewati
titik asal 0,0 dengan asumsi har@ia= 0. Bila tidak melewati titik asal 0,0 maka
ada harge;. Hal ini berarti ada mekanisme lain yang ikut terlibat beesaama
dengan difusi intrapartikel tersebut, sehingga tahap laju a@stbukan satu-
satunya yang ditentukan oleh difusi intrapartikel (It@tlal, 2009., Srihargt al,
2005).
3 Difus model Boyd

Model difusi lain yang digunakan untuk memastikan apakahptdaju
pembatas untuk proses adsorpsi dalam sistem larutan adfalsihirdrapartikel
atau terdapat mekanisme difusi lainnya, digunakan model Boydieumuskan

sebagai berikut:

1
B,=2.9935 —6,28[1— 1,046.F]z (jika 0,86< F< 0,85) (2.27)
B,=-0.4977 —In(1-F) (2.28)
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(jika 0,86<F<1) diman®, adalah parametdoyd, F adalah fraksi adsorbat yang

teradsorpsi setiap saat t.

_q:
qe (2.29)

F

Bila plot antaraB. dengan t (variasi waktu kontak adsopsi) akan
menghasilkan garis lurus melewati titik asal 0,0 maka téddgappembatas pada
proses adsorpsi adalah di dominasi oleh difusi intrapartidal. tidak melewati
titik asal, berarti ada mekanisme lain selain difusi intrage tersebut. Pada
umumnya mekanisme lain tersebut dikarenakan adanya lifusan eksternal.
2.7.6 Termodinamika adsor psi

Penentuan parameter termodinamika adsorpsi yang melipgtifueadaan
yaitu AG_,., AH_,., danAsS_,. bisa dilakukan dengan metode non kalorimetri

yang dirumuskan sebagai berikut:

ﬂGnds = —RT “lKnds (2.30)
dln ijg _ E‘Hnds{rntn —ratan )
i) R
T (persamaan Van’t Hoff) (2.31)
AS _ ﬂHnds - ﬂGnds
ads T (2.32)
InK,_,;. = In&
Dimana C. (2.33)
AG_,. adalah menyatakan energi bebas adsorpsi (J/m#l).. adalah

menyatakan entalpi adsorpsi harganya bisa positif (endé&)ematau negatif
(eksotermik), sedangka&s .. menyatakan entropi adsorpsi yaitu ukuran derajat
ketidakteraturan sistem, makin besar harganya maka siskin midak teratur

dan demikian juga sebaliknya, bila harganya makin kecil makansishakin

teratur. Untuk menentukan harga .., dibuat plot antara |I§—E dengang, (bila

grafiknya linier) atau dengaf atau g2 (bila grafiknya berpola polinomial

41
DISERTASI PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ... HANDOKO D.



IR-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

kuadratik atau kubik) hargk, .. diperoleh dari hargantercept bila limit g, g2,
dang: = 0, untuk setiap variasi temperatur diperoleh h&rga yang berbeda

beda. Kemudian nileK ;. yang berbeda beda tersebut digunakan untuk membuat

ads

kurva hubungan antara Ky, ,. dengan 1/Tslope yang diperoleh digunakan untuk

memperkirakan hargaAH (entalpi) danaAs (entropi) serta dapat juga

ads ads

ditentukan. Dimané&,,. adalah konstanta kesetimbangan termodinamika pada
proses adsorpsi (L/g), R dan T masing-masing adalah tetapadegag8,314

J/mol.K) dan temperatur mutlak (K).

42
DISERTASI PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ... HANDOKO D.



IR-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

BAB |11
KONSEP ILMIAH DAN HIPOTESIS

3.1. Konsep lImiah

Limbah tahu merupakan sisa dari proses pembuatan tahu atayatuj
mengandung gugus hidroksil, gugus amino dan gugus fungsional lainiaya da
jumlah yang banyak terutama dalam rantai polipeptidanya. Gugus-iugiapat
dimanfaatkan untuk mengadsorpsi berbagai ion logam beranakadapat
membentuk kompleks khelat-ion logam yang baik sehingga sangasipbteriuk
dimanfaatkan sebagai biosorben untuk penyisinan berbagésdgam berat dari
lingkungan perairan (Liuvet al., 2013). Salah satu gugus fungsi terbanyak dalam
tahu adalah asam amino yang mampu membentitker ion yang dapat juga
mengikat ion logam berat (Nonong, 2010). Strukimiter ion dapat dilihat pada

Gambar 3.1.
; o H o
|/ i
R—C—C\ R—C—C\
OH 0
HH- Ml

Gambar 3.1. Strukturzwitter ion (Nonong, 2010)

Walaupun limbah tahu merupakan material yang cukup potensial untuk
adsorpsi ion logam berat namun sebagai bioadsorben memiltherapa
kelemahan diantaranya memiliki sifat mekanik yang lemahk tldhan pada
temperatur tinggi, dan mudah terserang oleh bakteri danr jddmtuk itu perlu
dilakukan modifikasi lebih lanjut dengan tujuan untuk memperbagberapa
kelemahan tersebut dengan tujuan untuk memperoleh sifat mejamik lebih
kuat, daya tahan terhadap serangan bakteri dan jamur, tethadap asam, dan
tahan terhadap temperatur pada rentang 30-@halah satu material yang dapat
digunakan untuk memodifikasi limbah tahu (khususnya limbah tahu)pdata
juga belum pernah dilakukan penelitian adalah memanfaatkan iahatiika

anorganik yang dibuat dari prekursor larufde,SO; dengan HCI pekatyang

43

DISERTASI PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ... HANDOKO D.



IR-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

pada akhirnya menghasilkan silika gel.

Silika gel merupakan material anorganik yang dapat digunakaugadiost
untuk memodifikasi adsorben dari limbah tahu menjadi matadsorben baru
lewat mekanisme immobilisasi gugus-gugus aktif (dalam hal ini gugidgapm
dari limbah tahu padat pada permukaan gugus aktif dari silika gebtér Gugus
aktif dalam silika adalah gugus silanol (Si-OH) dan gugus silokS&®-Si)
(Mishra, et al., 2004). Selain dengan gugus amida, gugus silanol dan gugus
siloksan dapat juga brinteraksi dengan gugus fungsi yangS#inktur gugus

silanol dan gugus siloksan pada permukaan silika gel dapat dilidat@ambar

3.2.
—O—il—O—li—O—ll—O—SL—O—
R
e
—Sl—O—Si/ Si——O——Si——OH
Lol
O O
| _%i_

Gambar 3.2. Struktur gugus silanol dan gugus siloksan dalam silika gel
(Suzuki, 1990)

Situs hidroksil dari gugus silanol dan gugus siloksan dari silkaadalah
gugus yang sangat reaktif dan dapat dimanfaatkan untuk berikatgandsom H
dari gugus asam amino (dalam hal ini gugus amida) dari kompoatnpkasar
limbah tahu padat sehingga diasumsikan mampu membékatdn hidrogen

antarmolekul. Disamping itu, rantai hidrokarbonGH,-) dari rantai polipeptida

dalam limbah tahu padat juga dapat berinteraksi dengan gugus lakiifl sian
siloksan lewat mekanisme interakdipol dengan dipol terinduksi. Juga
dimungkinkan terjadinteraks dipol dengan dipol antara gugus aktif silanol atau
siloksan dengan gugus aktif amida terseblgkanisme immobilisasi gugus aktif
dari limbah tahu padat terimmobilisasi pada permukaldkasiitunjukkan pada
Gambar 3.3.
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Gambar 3.3 Struktur hipotesis immobilisasi gugus aktif dari limbah tahu padat
pada permukaan silika lewat pembentukan ikatan hidrogen antakuhdan
interaksi dipol-dipol terinduksi dengan gugus aktif dari silika gel.

3.2. SkemaKonsep Pendlitian

DISERTASI

molekul, antara gugus
aktif amida dengan gugus
aktif silanol dan siloksan

L/

Memiliki kemapuan sebagai
adsorben dikarenakan adanya
gugus aktif amida di dalam
ikatan polopeptida yang mamp
mengikat ion logam berat

l

Limbah tahu padat Limbah tahu padat Silika memiliki 2

komponen terbesal diimmobilisasikan pada gugus aktif

- Protein Kasar permukaan silika melalui = Silanol (SiOH)
mekanisme pembentukan - Siloksan (Si-O-
ikatan hidrogen antar

Gugus aktif silanol dan
siloksan memiliki
kemampuan untuk
mengikat ion logam berat

|

Model adsorpsi
isotermis dan
mekanisme

Kinetika adsorpsi
(SistemBatch)

Batch)

Termodinamika
adsorpsi(Sistem

(Studi awal)
Adsorpsi sistem
kolom aliran

Gambar 3.4. Skema konsep penelitian yang dilakukan
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3.3 Hipotesis
Berdasarkan uraian pada kerangka konseptual penelitian, dapatskeum

beberapa hipotesis antara lain:
Hipotesis Utama

Bila limbah tahu padat berinteraksi dengan silika melalukamsme
immobilisasi, maka akan terjadi peningkatan persentase penydiimkapasitas
adsorpsi terhadap ion-ion logam berat dibandingkan tanpamdbilisasikan
dengan silika pada kondisi operasional yang sama.
Beberapa hipotesisi penunjang adalah sebagai berikut:
Hipotesis 1

Immobilisasi LTP pada permukaan silika gel dapat terjadi meiledtian
hidrogen antar molekul antara gugus silanol (Si-OH) dan guguissail pada
silika gel dengan gugus-gugus amida dari residu protein kasar dalarh liafioa
padat.
Hipotesis 2

Adsorben LTP-silika yang dihasilkan memiliki ketahanan ybhaik, baik
dalam medium asam maupun basa, sifat mekanik yang lebih dayg tahan
terhadap serangan bakteri dan jamur yang lebih baik.
Hipotesis 3

Adsorpsi ion logam beraPl?*, Ccf*, dan Nf* oleh adsorben LTP
terimmobilisasi pada permukaan silika melalui mekanisme petmiem
kompleks khelat antara gugus siloksan (Si-O-Si) dari silika glagus amida
(dalam hal ini atom N) dari residu protein kasar dalam lintehh padat dengan
ketiga ion logam berat tersebut.
Hipotesis4

Adsorben LTP-silika memiliki kapasitas adsorbsi yang cukumgii
terhadap ketiga ion logam beritr*, Cc*, dan Nf* baik secara individu, maupun
bentuk campuran ion logam berat (campuran biner maupun tegnggma untuk
sampel limbah sintetis.
Hipotesis5

Adsorben LTP-silika memiliki efisiensi adsorbsi iongdon berat yang
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cukup baik ketika digunakan untuk mengadsorbsi ketiga ion logaat B,

Cd*, dan N#* dalam sampel limbah ril.
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BAB IV

METODE PENELITIAN

4.1 Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan di beberapa tempat. Pengangaitapel limbah
padat industri tahu sebagai adsorben dilakukaHatne Industry tahu Tropodo,
Krian, Jawa Timur. Tempat persiapan alat dan bahan, adsdimdah sintetik
reaktor uji dan pelaksanaan penelitian dilakukan di LaboratoEkologi dan
Lingkungan Fakultas Sains dan laboratorium Proteomik T@piCal diasease
center) Universitas Airlangga. Uji proksimat kandungan nutrisi limbah taldatpa
di laboratorium pangan ternak FKH Universitas Airlangga, unteknisahkan
komponen protein kasar berdasarkan berat molekulnya darinitaba padat dan
limbah tahu padat terimmobilisasi silika dilakukan uji SDS-P At E&boratorium
Proteomik TDC Universitas Airlangga. Analisis konsentragi PO+, dan N#*
dengan AAS dilakukan di Laboratorium Balai penelitian dan ibes industri
(BPKI) JI. Ketintang Baru XVII No.14 Surabaya. Karakterisagsorben dengan
XRD, SEM- EDX, dan PSA di laboratorium material ITS, RTdi laboratorium
FMIPA Kimia UGM Yogyakarta, BET-BJH di laboratorium peneliti&IPA
UNJ, TGA (Thermogravimetric Analyzer) di laboratorium kimia fisik FST
Universitas Airlangga, dan LCMS di Laboratorium PT. GeloaggaJTandes,

Surabaya.

4.2 Alat dan Bahan Pendlitian
4.2.1 Alat pendlitian

Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah Zetadigato ZS PSA
(Particle Sze Analyzer), SHIMADZU FTIR (Fourier Transform Infra Red)
Prestige 21 TGA (Thermogravimetric Analyzer) 4000 Perkin EImerXRD (X-
Ray Diffraction) X’PERT Proanalytical, SEM- EDX (Scanning Electron
Microscopy-Energy Dispersive X-Ray) SEM-FEI Inspect S50Micromeritics
Type ASAP 2020 BET-BJH (BET: Brunaeutmmet Teller, BJH:Barret, Joyner
Halendd seperangkat alat elektrolisis (Mini Protean 3 BIO-RAD)kropipet
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beserta tip, vortex, tabungppendorf, pHmeter, dan berbagai peralatan gelas
lainnya. Alat yang digunakan untuk perhitungan kuantitas mikyalia cawan
petri steril, tabung reaksyaterbath, dan pipet steril.

4.2.2 Bahan pendlitian

Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah limbah tata, p@.S0Oz
extrapure (kandungarsio, 25,5-28,5 % b/b dengan densitas 1,296- 1,396 g/mL
pada suhu 2@, HCI pekat, NaOH, HCI encer, larutan limbah sintetik darigeeti
ion logam diberasal dari garam: Pb(BONiI(NO3)..6HO pure analysis, dan
3Cd(SQ).8H.0 pure analysis. Bahan untuk menentukaiizero potential charge
(pHpc2) NaCl pure analysis. Bahan yang diperlukan untuk perhitungan kuantitas
mikroba dengan metode hitungan cawaP(: Total Plate Count) yaitu media
Nutrien Broth (NB) streril dan media Nutrien Agar (NA) cair, aquademin,
alkohol, kultur E. Coli dalam NB, aluminium foil, dan kapas. Bahan yang
diperlukan untuk pemisahan komponen protein kasar berdasarkat ber
molekulnya dengan metode elektroforesis protein (SDS PAfBktroforess gel
poliakrilamida-Sodium dodesi| sulfate) yaitu akrilamida, bufer tris-HCI 1 M dan 2
M, gliserol. Amonium persulfat, metanol, asam asetatigla metilen-bis-
akrilamida, bromophenol blue, sodium dodesil sulfate, tetrametil etil diamin dan
pewarna getoomasive blue gel. Bahan limbah riilelektroplatting dan galvanis

(diambil darihome industri daerah Pulosari Kurek Sari Waru Sidoarjo.

4.3 CaraKerja

4.3.1 Pembuatan adsorben limbah tahu padat

Limbah tahu padat yang masih basah dikeringanginkan. Kemudian
dikeringkan dengan oven pada suhu’CGlGselama 8 jam untuk mengurangi
kandungan air. Limbah tahu padat yang telah kering kemudian cditham
dengan mortar untuk mendapatkan bentuk serbuk. Lirtdimhpadat yang sudah
berbentuk serbuk diayak untuk mendapatkan bahan baku adsorben dengan
saringan berukuran 100 mesh (0,149 mm). Ukuran ini dipilih agewuk dapat

bercampur secara homogen dengasSia;
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4.3.2 Uji proximat dari limbah tahu padat

Limbah tahu padat diambil sekitar 20 g untuk diuji kandunganemmya
yang meliputi; protein kasar, lemak kasar, karbohidrat, sewssrk#ogam Ca,
serat abu, bahan kering, dan kadar air.

1  Analissproten
a) Cara 1: Marcam Steel

Sampel ditimbang sebanyak + 0,5 g di atas kertas yang didatahui
beratnya, kemudian memasukkan sampel ke dalam labu Kjeldélahj@nya
menambahkan tablet Kjeldhal (katalisator) sebanyak % mad@d nmb H.SQy
pekat. Selanjutnya memanaskan labu tersebut di atas pemasdbsaKdalam
lemari asam. Pemanasan baru dihentikan jika sudah tidak fedasawarna
larutan menjadi hijau/ kuning jernih (butuh waktul,5 jam) dan membiarkan
beberapa saat sampai labu menjadi dingin. Selanjutnya memadaikkan yang
ada dalam labu tersebut ke dalam labu ukur dan diencerkan dakgades
sehingga volumenya menjadi 250 mL dan menuangkan larutan teksebalam
erlenmeyer 300 mL dan dikocok hingga homogen (larutan a). EegarmiO0 mL
disiapkan untuk diisi dengan 10 mL larutan asam borat daeg itetikator metil
merah serta 3 tetdsom cresol green untuk menampung hasil penguapan. Lalu
menyiapkan alamarcam steel. Labu destilasi 2000 mL diisi dengan air 2000 mL
dan diisi dengan beberapa butir batu didih. Erlenmeyer 100yang sudah
disiapkan sebelumnya diletakkan pada rangkaianMiatam Sell. Kemudian
diambil sebanyak 10 mL larutan a diambil dan dimasukkan ke dzdaomg alat
Marcam Sell dan ditambahkan NaOH 40% sebanyak 5 mL. Labu destilasi
dipanaskan dan uap yang keluar ddiarcam Sell ditampung ke dalam labu
Erlenmeyer. Pemanasan dilakukan selarbamenit terhitung setelah air mendidih
atau sampai volume larutan di dalam labu Erlenmégiah mencapai 50 mL
Larutan yang bercampur dengan uap tersebut dititrasi denga@; 19,01 N
sampai warna biru muda berubah menjadi hijau jernih. Kadaripiaear dapat

dihitung dengan rumus sebagai berikut:

. Hasil Titrasix Nx 0,014 x 625X p
Protein kasar = x 100%
Berat Sampel (g)
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Keterangan :
p = Faktor pengenceran
N = Normalitas HSOQu

b) Cara ll: Makro Kjeldhal

Sampel sebanyak + 0,5 g ditimbang di atas kertas yang didatahui
beratnya, kemudian memasukkan sampel ke dalam labu Kjeldlad
menambahkan tablet Kjeldhal sebanyak V. bagianditambahkan E5Q: pekat
sebanyak 1@nL. Labu tersebut dipanaskanatas pemanas Kjeldhal dalam lemari
asam. Pemanasan baru dihentikan jika sudah tidak berasawadaa larutan
menjadi hijau/ kuning jernih (butuh wak#ul,5 jam). Kemudian membiarkannya
beberapa saat sampai labu menjadi dingin. Lalu memasukkear. Z&kuades ke
dalam labu destilasi yang telah berisi batu didih (pet&haa). Larutan di dalam
labu Kjeldhal dituangkan ke dalam labu destilasi. Kemudiao Kjeldhal dibilas
dengan 50 mL akuades sedikit demi sedikit. sebanyak 40% NaOH ditmangka
sedikit demi sedikit lalu ditutup dengan sumbat karet dajoyding secara
perlahan-lahan (uap tidak boleh keluar dari labu destildsinudian menyiapkan
erlenmeyer yang telah diiglengan 25mL larutan HSQy 0,1 N dan 3 tetes
indikator metil merah. Lalu labu destilasi dihubungkan dengan pendingin
Liebiegh menggunakan pipa bengkok. Udpls yang keluar ditampung dalam

erlenmeyer yangerisi larutan SOy dan indikator tersebut.

Air dialirkan melalui pendingin Liebiegh dan api bunskmyalakan. Proses
destilasi dihentikan jika larutan dalam abu destilasi tindgal bagian. Hasil
destilasi yang ditampung dalam erlenmeyer dititrasi mendgumilaOH 0,1 N
sampai terjadi perubahan warna dari merah muda memagda. Blanko yang
dibuat terdiri dari larutan 25 mH2SQ: 0,1 N hingga terjadi perubahan warna.

Kadar protein kasatapat dihitung menggunakan rumus:

. Titer blanko — titer sampel x N x 0,014
Kadar nitrogen = x 100%
Berat sampel

Kadar protein kasar = Kadar nitrogen x 6,25
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2 Analisislemak kasar

Sampel sebanyak = 0,5 g (misalkan A g) ditimbang dan dibundgogan
kertas saring bebas lemak. Kemudian diikat kuat-kuat dengamdpeBungkusan
tersebut kemudian dikeringkan dalam oven°COfelama 3-4 jam dan dimasukkan
ke dalam eksikator 10-15 menit dan ditimbang (misalkan B Iglu
memasukkannya ke dalam labu soxlet. Tiap labu bisa diisi 4-5 &aaipel.
Kemudian alat ekstraksi soxlet dirangkai dengan lengkap derakkbn di atas
penangas air. Karbon tetraklorida dituangkan melalui lulpenglingin sampai
labu soxlet penuh dan cairan tersebut turun ke dalam labwan@mydan terus
ditambahkan lagi sampai labu soxlet terisi setengahniatrdksi dilakukan
selama 46 jam atau sampai warna karbon tetraklorida kembali jerngerse
semula dan jika sudah selesai penangas air dimatikanp&8aat yang ada di
dalam labu soxet dituangkan. Bungkusan sampel diambil desngssitang dan
dimasukkan ke dalam oven pada ADSelama 3-4 jam. Kemudian setelah itu
dimasukkan ke dalam eksikator selama 10-15 menit dan ditimlpaisglkan C

g). Kadar lemak kasar dapat dihitung dengan rumus sebagai berikut

BE-C
Kadar lemak kasar :T x100%

3 Analisis serat kasar

Menimbang = 1 g sampel (misalkan A g) dan memasukkannya ke dalam
erlenmeyer 300 mLLalu menambahkan 50 ntl.SQ, 0,3 N dan didihkan di atas
penangas air selama 30 menfiebanyak 25 mL NaOH 1,5 N ditambahkan dan
dididihkan kembali. Corong buchner yang dialasi dengan kertasy skertas
saring yang sudah diketahui beratnya (misalkan B g). aamitdalam erlenmeyer
disaring dengan menggunakan corong buchner dan erlenmeyes difaiigan 50
mL air panas dan disaring kembali. Sebanyak 50 mL HCI 0,3 #laken corong
buchner dan dibiarkan selama jdm, kemudian dihisap dengan kompressor
melalui lubang yang ada pada erlenmeyer hisap. Residu dizlasn corong
buchner dengan air panas beberapa kali (5 kali). Kemudianysdba mL aseton

dituangkan ke dalamnya dan dibiarkan selama 1 menit laluagdiliembali
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dengan kompresor. Kemudian cawan porselen dipanaskan seleana dalpm
oven 108C dan didinginkan dalam eksikator 10-15 menit lalu ditimbang
(misalkan C g). Kertas saring yang berisi residu diangkatdilatakkan dalam
dalam cawan porselen, kemudian dikeringkan dalam ovetCl€&ama 1,5 jam
dan didinginkan dalam eksikator selama = 30 menit lalu bamg (misalkan D g).
Cawan tersebut dimasukkan ke dalam tanur listrikG5@lama 2 jam.

Kemudian tanur listrik dimatikan dan ditunggu sampai suhu mekkan
angka OF, barulah cawan dikeluarkan dari tanur dan dimasukkan ke dalam
eksikator selama + 15 menit dan ditimbang (misalkan E g). Kselat kasar

dihitung dengan rumus:

Kadar serat kasar—= e 100%

4. Analisislogam Ca
Sebanyak 50 mL HCI ekstrak dimasukkan ke ddieker glass 250 mL dan

ditambahkan 100 mL laruta@hapman. Kemudian dipanaskan di atas penangas
air selama 30 menit. Sebanyak MWH pekat 25-27% ditambahkan sambil
diaduk-aduk hingga terbentuk warna hijau jernih (pH 4,6). Kemudian agan
lagi di atas penangas air hingga mendidih selama 1 jamu#ian diambil dan
dibiarkan satu malam. Selanjutnya, larutan tersebut dgsadan gelas beker
dibilas dengan air panas. Endapan dicuci dengan air panas ulangdsampai
empat kali. Endapan dan kertas saringnasukkan ke dalam gelas beker
kemudian ditambah dengan 2L H,SQ, 25% serta 150 mL akuades. Lalu
dipanaskan di atas penangas air pada temperatur°80d@igan menggunakan
termometer. Selanjutnya, dititragengan KMnQ 0,02 N atau 0,05 N. Blanko
dibuat dengan carmengencerkan 2,5 mL HCI 2,5% dengan akuades hingga 20
mL atau 8,5 mL HCI pekat dengan 11 mL. Seanyak 20 mL diambil unaumkdpl
dan dibuat seperti prosedur sebelumnimtuk menghitung kadar Ca bisa
dilakukan dengan mengguhitung rumus berikut:

(Volume titrasi sampel-volume titrasi blanko)x titer KMnO, x Cx 28

Kadar Ca (%) = x 100

mg sampel
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Keterangan :
C = Faktor pengenceran
28 = Bobot setara dengan CaO

5  Analisskadar abu

Krus dicuci bersih, dibilas, dan dikeringkan dalam ou@®%°C selama 1
jam. Kemudian dimasukkan ke dalam eksikator selama 10-15 marditdabang
(misalkan A g). Krus diisi dengan sampel seberat +Begat krus + sampel = B
gram. Krus kemudian dibakar dengan api bunsen hingga tidak beleggap
Selanjutnya, krus dimasukkan ke dalam tanur listrik dengan tempdaBQ
selama 5 jam. Tanur listrik dimatikan dan sampel dibiatk@ada di dalamnya
sampai dingin (butuh waktu = 10 jam). Kemudian krus dikeluarkan daurt
listrik dan dimasukkan ke dalam eksikator selama 10-15 menit danbang
(misalkan C g). Kadar abu dapat dihitung dengan rumus sebaaitbe

Kadar abu 4 X 100%
B-A

,%l_cadar abu

Kadar abu berdasarkan bahan kering (BK) bebas @ﬂ—— X 100%
o BK bebas air

6.  Analissbahan kering bebas air

Cawan porselen / aluminium yang bersih dimasukkan ke dalamI85C
selam 1 jam. Cawan dikeluarkan dari oven dan secepatnyaukkaam ke dalam
eksikator selama 10-15 menit lalu ditimbang (misalkan A g). Gadiiai dengan
sampel £ 5 g (berat cawan + berat sampel = B g). Cawarsulkan ke dalam
oven dan secepatnya dimasukkan ke dalam eksikator selam 10alt5Se¢elah
dingin lalu ditimbang (misalkan C g). Kadar bahan kering babatapat dihitung

dengan rumus sebagi berikut:

Kadar bahan kering bebas aiE x 100%

Total karbohidrat merupakan jumlah bahan ekstrak tanpa nit(@eHN)
dengan serat kasar. Sedangkan kadar air adalah jumlah tetakkban (protein

kasar, lemak kasar, karbhidrat, serat kasar, logam Ca, kddardan bahan
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kering) dalam (% b/b) dikurangi 100% (Jacebal., 1962.

4.3.3 Pembuatan adsorben limbah tahu padat terimobilisas pada
permukaan silika

50 mL larutan N5iOs; extra pure (dengan densitas 1,296-1,396 g/mL) di
tempatkan di dalam wadah plastik, selanjutnya dilakukan penambigoekat
dengan cara diteteskan perlahan sambil diaduk hingga membentuk galia
Kemudian adsorben limbah tahu padat yang telah halus sétfagyicampurkan
ke dalam gel yang terbentigambil terus diadukCampuran gel dengan limbah

tahu padat yang telah terbentuk kemudian dikeringkan dengsm mada suhu

40°C selama 2 jam. Selanjutnya pH campuran gel dengan limbah taguejaim
terbentuk dinetralkan dengan cad&uci dengan aquademin hingga pH sama
dengan 7. Selanjutnya campuras dengan limbah tahu padat dikeringanginkan,
dihaluskan dengan mortar, dan diayak dengan saringan ber@uraesh (0,25
mm). Dibuat juga adsorben dengan variasi komposisi lainnygaddnjuan untuk
memperoleh kondisi komposisi adsorben yang memiliki kagasi@sorpsi
maksimum. Variasi komposisinya yaitu, 4 g, 8 g, dan 10 g lintehb padat
dicampur dengan silika gel yang dibentuk dari 50 mL.SW@ dengan
penambahan HCI pekat. Prosedur selanjutnya sama dengan prosetiunisgh

untuk pembuatan campuran 6 gram limbah tahu padat dengan 50.8i0Na

4.3.4 Karakterisas adsorben dengan XRD

Sampel adsorben diletakkan padample holder. Selanjutnya sampel
dianalisis menggunakan instrumen XRD (X’PERTPROPANALYTICAL).
Analisis XRD dilakukan dengan menggunakan radiasi Cu Ko pada sudut 26

sebesar 850°. Pola difraksi sinar-X digunakan untuk membedakan material
kristalin dan material amorf. Hasil dari XRD ini apabilatené&l tersebut kristalin
akan terlihat dari puncak yang lebih tinggi dan tajaharp) pada difraktogram,
sedangkan material amorf dilihat dari puncak yang lebih penidek lebar
(broad).

55
PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ... HANDOKO D.



IR-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

4.3.5 Karakterisas jenis ikatan antara limbah tahu padat dengan silika
menggunakan FTIR

Preparasi sampel dengan membuat pellet KBr. Sampel adsaie
terimmobilisasi pada silika dan serbuk KBr dicampur secaraogen dengan
perbandingan massa sampel sekitamg massa serbuk KBr 100 mg. Proses
pencampuran tersebut dilakukan dengan menggunakan mortar agdé unt
menghaluskan campuran sampel dan serbuk KBr. Selanjutnya gietliesukkan

ke dalamsample holder dan dianalisis menggunakan FTIR (merek Shimadzu

Prestige 21). Spektrum direkam pada daerah bilangan gelombang 300 - 41000 cm
Juga dilakukan analisis FTIR secara terpisah sebagai pembamdurig serbuk
silika dan serbuk limbah tahu padat dengan prosedur yang sama deadjais
FTIR limbah tahu padat terimmobilisasi pada silika.

4.3.6 Prosedur operasional Thermogravimetry Analyzer (TGA)

1. Klik pada method editor ‘—@—‘ klik file kemudianopen method untuk
membukamethod yang perna dibuat (untuk membumtthod akan dibahas
kemudian)

2. Masukkan keterangan sampel padapel ID. Namafile untuk menyimpan
data paddile name

et
3. Masukkansample pan ceramic kosong pada alat, kemudian kﬁ pada
software untuk me-nol kan timbangan.
4.  Ambil kembali sample pan, kemudian masukkan sampel yang telah
dipotong kecil-kecil. Letakkan kembadample pan ceramic yang berisi

sampel pada alat. Kemudian k;i_‘i‘ padasoftware untuk menimbang
berat sampel

-

H.
5. Masukkan nilai awal suhu sesuaéthod padago to temperature o e
dan klik, tunggu sampai suhu sampel sama dengan suhu yangldimgi

6. Klik padastart »—l untuk mulai membaca
7.  Setelah selesai pembacaan, kliic untuk menghitung karakteristik sampel
8. Ulangi langkah di atas untu sampel yang lain

P

9.  Untuk mencetak hasil, kligrint &
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4.3.7 Karakterisas topografi permukaan dan kandungan unsur dari limbah
tahu padat terimmobilisas pada permukaan slika menggunakan
Scanning Eelectron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM -EDX)

Morfologi padatan adsorben amorf LTP-Silika hasil sistdgamati dengan
SEM, sedangkan EDX untuk mengetahui komposisi unsur-unsur yéagdeng
di dalam padatan amorf tersebut. Instrumen yang digunakdamhaS8&M-EDX
(merek SEM FEI INSPECT S 50). Preparasi sampel dilakukagatesoating
menggunakan Pd. Sampel yang dianalisis terlebih dahulu diletgid@da alas
carbon tape dan dilakukarcoating dengan Pd selama 15 menit pada tekanan 6 x
102 mBar.

4.3.8 Penentuan ukuran partikel adsorben limbah tahu padat
terimmobilisas pada silika dengan zetasizer nano ZS PSA

Sedikit adsorben dilarukan dalam larutan NaOH sehingga takbsistem
emulsi kemudian ukuran partikel dianalisis dengan prinsip tekaikblran
menggunakan alat Zetasizer Nano ZS PSA dan selanjutnyaudtée distribusi

ukuran partikelnya.

4.3.9 Karakterisas luas permukaan total, volume pori, dan ukuran pori dari
partikel adsorben dengan BET- BJH

Sebanyak 0,05 gsampel divakumselama 2 jam padasuhu 103C.
Selanjutnya dialiri dengan gas, Nlan diabsorp pada temperatur yang sangat
rendah (79K) dalam tekanan vakum. Luas permukaan sampel diukur damafuml
molekul yang terdeposit (teradsedbdi monolayer. Luas permukaarspesifik
(SBET) dihitung dengan metode BET sedangkan distribusi uky@m dan

volume pori dianalisis dengan metode BJH (merek Micrdiosrsap 2020).

4.3.10 Penentuan pH Zero Charge Potential (pHpcz) dari adsorben limbah
tahu padat terimobilisas silika
Masukkan 1 g adsorben limbah tahu padat terimobilisasi pada kéika
dalam 12 labu erlenmeyer dan ditambahkan 50 mL larutan NaCl 0.01M
Selanjutnya larutan dari ke 12 erlenmeyer tersebut diatur pHnyaadga pH = 2
sampai dengan pH = 12 dengan menggunakan larutan HCI (0.1M) dan (@dOH
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M). Lalu diagitasi selama 24 jam pada suh?@®tengan menggunakahaker
dengan kecepatan 20pm. Dicatat harga phivaldan pHakhir dari ke 12 larutan
dalam labuerlenmeyer tersebut (Toledo, 2005 ; Ayrancy 2005).

4.3.11 Uji populas bakteri pada limbah tahu padat dan limbah tahu
padat terimobilisas pada permukaan silika

Medium NA cair (x50C) dituangkan ke dalam tujuh cawan petri yang
sudah berisi suspensi biak&h coli dari serangkaian seri pengenceran (1:10
1:1¢4 1:1¢, dan1:10?) kemudian cawan petri diputqoutar di atas meja secara
perlahan sebanyak 20 kali dengan gerakan membentuk angka delapan. L
membiarkan agar dalam cawan petri menjadi padat. Seteialmeletakkan
cawan petri dalam posisi terbalik dan diinkubasikan pada suhu Ka3&C)
selama 24 jam. Lalu pertumbuhan bakteri diamati denganyimieng populasi
koloni yang muncul dengan bantuesiony counter. Cawan yang dipilih adalah
cawan yang jumlah koloninya dalam satu cawan antara 308R20.jumlah
koloni dalam satu cawan kurang dari 30-300, makak memenuhi syarat untuk
dihitung. kalkulasi jumlahE. coli dalam sampel adalah jumlah koloni yang
terhitung dikalikan dengan faktor pengencerannya.

Bila ada satu cawan yang mempunyai jumlah koloni yang mdmeyarat,
maka rata-ratanya dihitung dan jumlah koloni yang terhitung grex@gan hanya
digunakan dua bilangan nyata. Satuan yang digunakan dari hestupgan
dalah jumlah organisme per mL biakan atau per gram massan bsakapel
dengan satuan CFU/mL atau CFU@plony Forming Unit) (Alkamo, 2001).

4.3.12 Uji elektroforesisprotein kasar dengan SDS-PAGE
1 Pembuatan gdl poliakrilamid SDS-PAGE
a)  Separating gel X% (untuk 2 Gel)

Terdiri dari:
Larutan A X/3 mL
Larutan B 2,5mL

H>O (7,5-X/3)mL

APS 10% 5@L

TEMED 5ul
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b)  Sacking gel (untuk 2 gel)

Terdiri dari: H20 (7,5-X/3) mL
Larutan A 0,6ML
Larutan B 1,0nL

APS 10% 3QiL
TEMED 5uL

2 Pembuatan gel poliakrilamid

Disiapkan cetakan gel berupa dua lembar kaca yang diapliked#ayan
Spacer. Separating gel 12% yang telah dibuat segera dimasukkan ke dalam
cetakan gel sampéil cm di bawattomb kemudian ditambahkan akuades sampai
penuh. Gel dibiarkan memadat selama 1 jam. Air yang belsatasbeparating
gel dibuang dan gel dikeringkan dengan kertas saBtagking gel 4% yang telah
dibuat sebelumnya dimasukkare klalam cetakan yang telah dipasacgnb
kemudian ditunggu sampai mengerad jam Setelah gel memadatomb
dilepaskan dengan gerakan lurus keatas. Barulah gel telahigiaalcan pada

alat elektroforesis.

3 Persiapan sampel

Sampel dipipetsebanyak 20 uL. diambil dengan mikro pipet, kemudian
ditambahkan buffer samped uL 2x (bentuk kit) selanjutnya dipanaskan pada

suhu 958C selama 4 menit.

4 Running elektroforesis

Cetakan gel ditempatkan pabiax elektroforesis kemudialbox diisi dengan
buffer elektroforesis 1x. Kemudian memasukkan sampel protein sebanyak 40 pL
ke dalam sumur-sumur yang terletak pada gel. Alat elektrasoddsubungkan

dengamower supply yang diatur pada 125 Volt selama 80 menit.

5 Pewarnaan gel
Gel dilepas dari cetakannya untuk dimasukkan ke dalam wadaik péasg
berisi larutan pewarnacgomassive blue stain) kemudian digoyang selama 15

menit agar terjadi pemerataan pewarnaan. Setelah itu digrgan larutan
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pencuci ¢oomassive blue gel destain) selama 2x30 menit sambil digoyang (Ninfa
etal., 2010.

4.3.13 Penentuan waktu kontak optimum rata-rata adsorps ion logam
Pb?*, Cd?", dan Ni?

Penyisihan ion logam berat awalnya dilakukan dengan menggunakan
metodebatch. Adsorpsi ion logam berd&l?*, C*, dan Nf* oleh limbah tahu
padat terimobilisasi pada permukaan silika dilakukan secaraabrpada pH asli

dari larutan ion logam tersebut, dan dilakukan pada suhu k&T€) Masing-
masing ion logam dalam limbah sintetik dibuat dengan koresrari 5, 10, 20,
30, 40, dan 50 ppm, dengan volume masing-masing 50 mL (dari ahomnk
1000 mL), sedangkan waktu kontak adsorpsi dimulai dari 10, 20, 40, 600@0,
120, 140, 160 dan 180 menit. Massa adsorben limbah tahu padat tesasobili
pada silika dibuat tetap seberat 0,5 g dengan pengadukan 120 rpnhaBiéri
tersebut dapat ditentukan waktu kontak optimum rata-rata EEisquga dapat
untuk menganalisismekanisme adsorpsi. Sedangkan penentuan kadar ion logam
yang tidak teradsorpsi diukur dengan menggunakan AASmM{c Adsorbtion
Spoectroscopy, AA-7000 SHIMADZU). Pengulangan pengukuran dilakukan dua
kali. Karakterisasi hasil adsorpsi ion logam berat*PBd?*, dan Nf* oleh
adsorben LTP-Silika digunakan FTIR dan SEM-EDX.

4.3.14 Penentuan model dan kinetika adsorpsi

Penentuan model isotermis adsorpsi menggunakan modelmuang
BiLangmuir, dan Freundlich. Sedangkan parameter kinetikarpsisditentukan
dengan menggunakan jenis orde satu semu dan orde dua semu, jumg dhfu

adsorpsi awalnya.

4.3.15 Karakterisas jenis ikatan antara limbah tahu padat terimobilisas
pada silika dengan ion logam Pb?*, Cd?*, dan Ni?* menggunakan FTIR

Preparasi sampel dengan membuat pellet KBr. Sampel adsgaibg telah
menyerap ion loganPl?*, C#*, dan N¥*, dan serbuk KBr dicampur secara
homogen dengan perbandingan massa sampel sekitar 1 mg: sedasa KBr

100 mg. Proses pencampuran tersebut digunakan mortar untuk ateskgh
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campuran sampel dan serbuk KBr. Selanjutnya pellet dimasukkan l&e da
sample holder dan dianalisis menggunakan FTIR (merek Shimadzu Prestige 21).
Spektrum direkam pada daerah bilangan gelombang 300 - 4000 cm

4.3.16 Karakterisas topografi permukaan dan kandungan unsur dari
limbah tahu padat terimobilisas pada permukaan silika setelah
adsorps ion logam berat dengan SEM-EDX

Morfologi permukaan adsorben limbah tahu padat terimobilgda silika
setelah mengadsorpsi masing-masing tiga ion logam Bé&f&tCd?*, dan Nf*
diamati dengan SEM, sedangkan untuk analisis komposisi unsur-yasg
terkandung dalam adsorben tersebut digunakan EDX. Prepargslshiiakukan
dengan coating menggunakan Pd. Sampel yang dianalisis terlebih dahulu
diletakkan pada alasarbon tape dan dilakukancoating dengan Pd selama 15

2
menit pada tekanan 6 x 10nBar.

4.3.17 Penentuan parameter termodinamika adsor ps

Prosedur yang dilakukan untuk menentukan harga entalpi adsatgpsata
adalah:non calorimetric method. Dibuat limbah sintetik dari ketiga ion logam
PI?*, Cd*, dan Nf* dengan volume masing-masing sebesar 50 mL dan konsentrasi
ion logam berat sebesar 5, 10, 20, 30, 40, dan 50 ppm dengan mekkayu
waktu kontak optimum rata-rata yang diperoleh pada proseduir44.8dsorpsi
dilakukan pada variasi suhu 30, 35, 45, 55, d&tC6@dsorpsi dilakukan pada
sistembatch dengan pengadukan 120 rpm. Data yang diperoleh kemudian diolah
dan digunakan untuk membuat grafik hubungan antara In(qe/Ge)dégr ge
(pola linear),gZ (pola polinomial kuadratik) atay? (pola polinomial kubik)
dimana ge adalah kapasitas adsorpsi pada saat kesetimbamggnatau massa
solut yang teradsorpsi pada saat kesetimbangan dan Ce adassmtkasi ion
logam dalam larutarbulk pada keadaan kesetimbangan (mg/L). Dari harga
intercept pada plot grafik tersebut diperoleh harga konstanta kesetimbanga
termodinamika adsorpsi g9 untuk setiap suhu, sehingga nilaG_, untuk
setiap suhu dapat dihitung. Untuk setiap variasi temperatur akawoldipailai
Kads yang berbeda beda. Kemudian dari setiap nilai tersebut dibuat grafik

antara In Kgs terhadap 1/T, dan dari plot grafik tersebut dapat ditentukan nilai
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entalpi adsorpsi ratexta (AHags rata-rata) pada rentang variasi suhu yang
dilakukan, dan juga dapat ditentukan nilai entropi adsorpsi (ASad9 pada setiap

variasi suhu tersebut.

4.3.18 Pengaruh pH terhadap adsorpsi ion logam berat Pb?*, Cd?*, dan Ni%*

Masukkan 0,5 g adsorben limbah tahu padat terimobolisasi silidal&s 8
labu erlenmeyer kemudian ditambahkan masing-masing 50 mlaratumhbah
sintetik dari ion loganPl?*, C?*, dan Nf* dengan kadar sekitar 50 ppm dan pH
larutan diatur sedemikian sehingga memiliki harga pH dari 2,533,617, 8, dan 9
diatur dengan cara menambahkan larutan HCI (0.1M) dan NaOH (OViaktu
kontak yang digunakan adalah waktu kontak adsorpsi optimung ggeroleh

dari prosedur 4.3.14, suhu adsorpsi dijaga tetap pad@ #&ngan pengadukan
120 rpm. Konsentrasi dari masing-masing ion logam yang tidadderpsi diukur
dengan AAS. Dilakukan pengulangan pengukuran sebanyak tiga kali.

4.3.19 Penggunaan ulang adsorben limbah tahu padat terimobilisas pada

slika

Untuk penggunaan ulang adsorben limbah tahu padat terimobilisasi pada
silika digunakan limbah sintetik dengan konsentrasi ion logaffi, Cc?*, dan
Ni2* sebesar 50 ppm, dan massa adsorben 0,5 g. Waktu kontak optiesui s
dengan yang diperoleh pada prosedur 4.3.12 dengan pengadukan 120 rpm pada
suhu kamar (2). Untuk regenerasi adsorben dilakukan dengan cara mencuci
adsorben dengan larutan asam kuat BHIN@ngan tujuan untuk melepaskan ion
logan berat yang terserap (desorpsi) dalam adsorberbutersepaya dapat

digunakan kembali. Penggunaan ulang adsorben dilakukan sebarngdalim

4.3.20 Adsorps isotermis sissem campuran biner dan terner ion logam dari
limbah sintetik oleh adsorben limbah tahu padat terimobilisas pada
slika

Dibuat limbah sintetik dari tiga kombinasi campuran chiaef) ion logam
yang volumenya masing-masing 50 mL dan konsentrasi mas@gjngn50 ppm
dimasukkan ke dalam botol gelas ukuran 100 mL kemudian dimasukkatveads
limbah tahu padat terimobiisasi pada silika dengan massa 0,&algu\Wontak

optimum yang digunakan sesuai dengan yang diperoleh oleteduno 4.3.12
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dengan pengadukan 120 rpm pada suhu kama&cC)2¥an pada pH asli dari
limbah sintetik tersebut. Konsentasi campuran biner iogarto yang tidak
teradsorpsi diukur dengan AAS. Dilakukan pengulangan pengukuran sebanyak
dua atau tiga kali. Demikian juga untuk adsorpsi isotermis campenaen (tiga)

ilon logam berat dilakukan dengan menggunakan prosedur yang dsngan
campuranbiner tersebut. Selanjutnya untuk analisis topografi permukaan dan
kandungan campuran ion logam berat yang teradsorpsi olelbadstilakukan
analisis dengan SEM-EDX.

4.3.21 Aplikas adsorben limbah tahu padat terimobilisas silika pada limbah
riil electroplating

Sampel limbalelectroplating dan galvanis dengan dengan volume 50 mL
dimasukkan ke dalam botol gelas 100 mL. Kemudian ditambahksortsoh
dengan massa 0,5 g pada suhu kamacCja¥engan waktu kontak optimum sesuai
dengan prosedur 4.3.12 dengan pengadukan 120 rpm dan pada pH asli dari limba
riil tersebut. Konsentrasi ion logam dalam limbah riingatidak teradsorpsi
diukur dengan AAS.
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BABV
HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN

5.1 Hasl Pembuatan Adsorben Limbah Tahu Padat

Hasil pembuatan adsorben limbah tahu padat yang sudah dikeringanginka
dan dioven pada 40 selama 8 jam dapat dilihat pada Gambar 5.1. Adapun
rangkuman karakteristik fisik dari limbah tahu padat dapat dilihat padal 5.1.

Gambar 5.1 Serbuk limbah tahu padat sebelum diimmobilisasi pada silika

Tabe 5.1 Rangkumarkarakteristik fisik limbah tahu padat sebelum immobilisasi

No. Karakteristik Hasil pengamatan

fisk
1. | Bentuk Serbuk
2. | Warna Kuning pucat
3. | Tekstur Halus
4. | Ukuran 100 mesh (0,149 mm)

Pemanasan dengan oven tidak dilakukan di atas stGudébgan tujuan supaya
protein kasar tidak rusak atau mengalami denaturasi. Adapun ukerdink s

limbah tahu padat tergolong makropartikel.

5.2 Hasl Uji Proksimat Limbah Tahu Padat
Dari hasil uji proksimat limbah tahu padat diperoleh hgsilg dapat dilinta

pada Tabel 5.2.
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Tabel 5.2 Hasil analisis uji proksimat limbah tahu padat (dalam % b/b)

K andungan Hasil analisis (%b/b)
Bahan kering 47,121
Abu 1,173
Protein kasar 21,388
Lemak kasar 7,913
Serat kasar 4,862
Logam Ca 0,895
Karbohidrat 16,646
Air 0,8075
Energi total tiap kilo gram
baha?’l (kkal/kg;) 9 3azl.8721

Dari Tabel 5.2 diperoleh kandungan nutrien terbesar ddvalintahu padat
adalah protein kasar yang mengandung gugus-gugus aktif golongan(amida
[, I, Ill, dan 1V, penjelasan lebih rinci dapat dilihat padé $ab 5.5.2 yang
mengandung atom donor pasangan elektron bebas, dalam kaabrmiN yang
mampu mengikat ion logam berat (sebagai akseptor elek&rbas). Disamping
itu, limbah tahu padat mengandung lemak kasar yang mempunyai igasiis
karboksilat dan komponen karbohidrat yang memiliki gugus hidroksikmk
kedua gugus tersebut dapat berperan sebagai donor pasangan edgddsonnbuk
mengikat ion logam berat. Untuk memastikan jenis nutri@mamyang paling
dominan pada limbah tahu padat dalam menyerap radiasi IR dilakuklsisan
menggunakan FTIR (hasil ditunjukkan pada sub-bab 5.5).

Adapun hasil analisis kualitatif jenis asam amino dalam prdtasar di
dalam limbah tahu padat dengan metode LCMS dapat dilihat padebTabe
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Jenisasam amino

Asam glutamat

Asam aspartat

Leusin

Isoleusin

Arginin

liquid chromatograohy system dapat dilihat pada Tabel 5.4.

Asam amino Tofu
Asam aspartat 11,70
Trionin 4,00
Serin 5,32
Asam glutamat 19,26
Prolin 5,47
Glisis 4,14
Alanin 4,11
Valin 4,99
Sistin Trace
Metionin 1,43
Isoleusin 4,85
Leusin 8,32
Tirosin 3,99
Fenilalanin 541
Lisin 6,14
Histidin 2,64
Arginin 8,52

PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ...
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Tabel 5.3 Analisis kualitatif jenis asam amino yang terkandung dalam protein
kasar dari limbah tahu padat

Sedangkan data sekunder analisis komposisi jenis-jenis asam gamg
terkandung dalam tahu (tofu) dengan menggunakan intrieekman model 330

Tabel 5.4 Komposisi asam amino rata-rata dinyatakan dalam gram asémo
tiap 16 g nitrogen (Waneg al., 1989)
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Terlihat pada Tabel 5.4 komposisi lima terbesar asam adatem tahu

adalah asam glutamat, asam aspartat, leusin, lisin, damarg

5.3 Hasl Pembuatan Adsorben Limbah Tahu Padat Terimmobilisas pada
Permukaan Silika

Hasil pembuatan adsorben limbah tahu padat yang terimmobilisaai pa
permukaan silika yang sudah dikeringanginkan dan dioven p&dasétama 2
jam dapat dilihat pada Gambar 5S2dangkan sifat fisik dari limbah tahu padat dapat
dilihat pada Tabel 5.5.

. ." '
i ¢
Gambar 5.2 Serbuk limbah tahu padat sesudah diimmobilisasi pada silika

Tabel 5.5 Karakteristik fisik limbah industri tahu setelah diimmobilispada

silika
K arakteristik .
No. Hasil pengamatan
Fisk
1. | Bentuk Serbuk
2. | Warna Putih
3. | Tekstur Kasar
4. | Ukuran 60 mesh (0,25 mm)

Ukuran serbuk limbah tahu padat yang sudah terimmobilisasi pakia sili
lebih besar dari pada ukuran serbuk limbah tahu padat sebalmmatilisasi
pada silika, dikarenakan terjadi penggabungan (agregat) gradikel limbah
tahu padat dengan partikel silika. Adapun mekanisme yang umum untuk

pembentukan silika gel dengan prekurSiasSiOz dengan HCI pekat dapat dilihat
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pada Gambar 5.3.
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dan seterusnya hingga membentuk struktur polimer

Gambar 5.3 Mekanisme pembentukan silika gel dengan prekuxse®iOz
dengan HCI pekat (sumber: Coradin & Lopez, 2003).

Silika gel yang terbentuk memiliki dua gugus fungsi aktif wyagugus
silanol (Si-OH) dan siloksan (Si-O-Si) yang berinteraksngde gugus aktif
dalam hal ini, gugus amida I, II, Ill, dan IV dari limbah dapadat (LTP).
Sedangkan untuk variasi komposisi adsorben antara limbahptedat dengan
silika diperoleh komposisi maksimum dalam penyisihan ion logarat R,

Cd?*, dan Nf* adalah komposisi yang terdiri dari 6 g limbah tahu padat dengan 50
mL larutanNa:SiOs. Hasil analisis dengan AAS untuk menentukan kadar dan
persentase penyisihan dari ketiga ion logam yang tidak tepmigpada keadaan
kesetimbangan oleh adsorben LTP terimmobilisasi pada silika ddipat pada
Tabel 5.6.
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Tabel 5.6 Kadar yang tidak teradsorpsi dan persentase penyisihan ion fmgatn
PI¥*, CcP*, dan N#* pada saat kesetimbangan oleh variasi komposisi
adsorben LTP terimmobilisasi pada silika

K adar lon Logam Berat pada saat

lon
L ogam kesetimbangan (mg/L) Persentase penyisihan (%)
Berat I [ [l v I [ Il v
Pr* | 23,800 14,850 | 17,704 | 20,134 | 52,01 | 70,05 | 64,30| 59,40
Cdé* | 19,710| 12,900 | 15,780 | 18,600 | 60,40 | 74,08 | 68,29| 62,63
Ni%* 9,660 | 2,480 | 6,800 | 8,700 | 80,67 | 9504 | 86,39| 82,59
Keterangan :

. : Komposisi adsorben terdiri dari campuran 4 g LTP dergjd@ gel yang
dibuat dari 5anL NaSiOs dengan HCI pekat

Il : Komposisi adsorben terdiri dari campuran 6 g LTP dersjd@ gel yang
dibuat dari 5anL NaSiOs dengan HCI pekat

l. : Komposisi adsorben terdiri dari campuran 8 g LTP dersjjde@ gel yang
dibuat dari 5anL NaSiOs dengan HCI pekat

IV.  Komposisi adsorbeterdiri dari campuran 10 § TP dengan silika gel yang
dibuat dari 5anL NaSiOs dengan HCI pekat

- Volume larutan darPl?*, Cc*, dan Nf* masing-masing 50 mL Waktu
kontak optimum adsorpsi adalah 120 menit
- Massa adsorben LTP-Silika adalah 0,5 g

- Konsentrasi awal ioRIF* = 49,59 ppm, konsentrasi awal i@w* = 49,77

ppm, dan konsentrasi awal Ni(ll) = 49,98 ppm
- pH larutan P® = 5,7 dan pH larutan Gt dan Nf* = 6,0 Temperatur

adsorpsi = 27 dan kecepatan pengadukan = 120 rpm
- Pengulangan pengukuran kadar yang tidak teradsorbsi dengan AAS
dilakukan 2 kali.

Dari Tabel 5.6 dapat disimpulkan bahwa variasi komposisi bdsacTP
terimmobilisasi pada silika dengan persentase penyisihan ketigagam berat
yang paling besar adalah variasi komposisi adsorben yatig tieri 6 g LTP dan
50 mLN&SiOs komposisi ini menghasilkan struktur fisik dari gel yang eethk
tekstur serbuknyagfanule) lebih bagus dan lebih homogen dibandingkan dengan

variasi komposisi adsorben jehidll, dan IV.
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Komposisi Il dan IV menghasilkan ukuran agregat partikel adsorbennya jauh
lebih besar sehingga luas permukaan totalnya menjadi lebih dagcilpada
komposisi Il, sehingga variasi komposisi adsorben II memikipenyisihan

ketiga ion logam berat yang lebih besar.

54 Hasl Karakterisas Adsorben dengan XRD

Hasil analisis dengan XRD menunjukkan bahwa baik limbah tahu padat
maupun limbah tahu padat terimmobilisasi pada permukaan silika likiemi
struktur hamper 95% amorf dan sebagian kecil kristalin yaiadx tampak pada
difraktogam Hal ini sesuai dengan hasil penelitian yang menyatakan pada
umumnya biomassa berbasis biopolimer alam berstrukturf gmada daerah 20
antara 19-27° yang merupakan daerah khas untuk material amorf yang

mengandung silika seperti ditunjukkan pada Gambar 5.4.

Counts

0,5gram LTP-Silika

300

200

100 -

I I I |
10 20 30 40 50

Position [°2Theta] (Copper (Cu))
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Counts

0,5gram LTP

400

200

| |
10 20 30 40 50
Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Gambar 5.4 a. Limbah tahu padat tanpa immobilisasi
b. Limbah tahu padat terimmobilisasi pada permukaan silika

Dengan analisis XRD dapat juga ditentukan indeks Miller secara
pendekatan dari puncak difraktogram strukdmorphous growthring yang lebih
dominan darcrystalline growth ring yang porsinya lebih kecil dari limbah tahu
padat dan limbah tahu padat terimmobilisasi pada silika dengaggomeakan
persamaan sebagai berikut (Zobel, 1964 & 1988):

2dysind =nx A, (5.1)
1000
10,60 - d7,, (5.2

S=h*+K*+1*=

Dimana d,,, adalah jarak antar bidang Miller dalam struktur amorf atau
kristalin, hkl adalah indeks Miller, S adalah jumlah kuadrat ohaeks Miller

dengan n adalah order difraksi dengan nilai 1, 2, 3, dan setar@la:&‘gg adalah

panjang gelombang sinar X yang digunakan dalam satuan 3:3.1;,5)41541 nm).
Untuk puncak difraktogram struktur amorf dari limbah tahu padatitpagan

indeks Millernya sebagai berikut:

6 =97804,n=1
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Sing = 0,169872
Cosé = 0,98547

Harga dy, ~1.5406001) 4,53459A sehingga jumlah kuadrat dari indeks
2(0,169872)

miller dari puncak struktur amorf limbah tahu padat adalah:

S=—"20__ 1000/ 10,60 (20,56242) = 4,588,
10,60-d%

maka ada empat indeks Miller yang mungkin yaitu: (210), (120), (6&8)(021)
yang paling memungkinkan dipilih yang nilaidari indeks Miller yang paling
besar sehingga (210) adalah indeks Miller yang paling tepat untuk puncak
difraktogram struktur amorf dari limbah tahu padat. Demikisya, perhitungan
indeks Miller dari puncak difraktogram limbah tahu padat terimmsasi pada
silika dilakukan dengan cara yanga sama dengan penentuan intlekpivhcak
difraktogram limbah tahu padat diperoleh tiga kemungkinan indeksr Muncak
difraktogram limbah tahu padat terimmobilisasi pada silika selesgéiut: (211),
(112), dan (121) yang paling sesuai adalah (211).

Dengan analisis XRD dapat diperkirakan secara kasar ukuranepaati-
rata dari limbah tahu padat maupun limbah tahu padat terimnasbiiada silika
dengan menggunakan estimasi persamaan hamiDebye-Scherrer sebagai
berikut:

0,9 (A
B coso@ (5.3)

Persamaan 5.3 lebih cocok dan lebih akurat bila digunakaok unt
memprediksi ukuran material berstruktur kristalin. Perhitangkuran rata-rata

partikel limbah tahu padat adalah sebagai berikut:

f = FWHM (Full Widht at Half Maximum) = 0,0171 radian

b 08 (0,1541)
~ (0,0171)(0,98547)

=823 nm
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Perhitungan ukuran rata-rata partikel tersebut masih kaskEngean
perhitungan yang lebih akurat menggunakan Zetasizer Nano ZS(Fsidcle
Sze Analyzer). Demikian juga untuk memperkirakan ukuran rata-rata partikel
limbah padat terimmobilisasi pada silika digunakan prosedur yang satuk
penentuan diperoleh harga ukuran rata-rata partikel limbdiu tpadat
terimmobilisasi pada silika sebesar: D = 88,34 nm. Ukuran partikelrate
limbah tahu padat terimmobilisasi pada silika jauh lebih bdadrpada ukuran
partikel rata-rata limbah tahu padat. Hal ini dikarenakamdefpenggabungan
atau agregat antara partikel limbah tahu padat dengan partikal séhingga
membentuk partikel gabungan yang jauh lebih besar dari pada périkah
tahu padat tanpa terimmobilisasi.

55 Hasl Karakterisas Jenis lkatan antara Limbah Tahu Padat dengan
Silika Menggunakan FTIR

Hasil analisis silika, limbah tahu padat dan Ilimbah tahu padat

teimmobilisasi pada permukaan silika mengggunakan FTIR ditunjukkan pada
Gambar 5.5.
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Gambar 5.5 (a) Spektra FTIR dari silika (yang dibuat dari,N&D; dan HCI
pekat).
(b) Limbah tahu padat tanpa terimmobilisasi pada silika.
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(c) Limbah tahu padat terimmobilisasi pada silika.

Penjelasan setiap serapan gugus fungsi dari partikel siliksiDiasebagai
prekusor), limbah tahu padat, dan limbah tahu padat terimmobilseda
permukaan silika, adalah sebagai berikut:

5.5.1 AnalisisFTIR untuk silika

Pada daerah 439,€m* menunjukkan vibrasiocking (mengayun dengan
tempo lebih lambat) dari Si-O, pada daef@6,13 cm® menunjukkan vibrasi
streching (ulur) asimetris darSi-O-Si (serapan tajam dan agak meleb@gda
daerah 1631,08m! menunjukkan deformasi molekub® yangteradsorpsi, pada
daeral448,72 cm* menunjukkan vibrasitreching (ulur) O-H dari gugus silanol
bebas (Buhani, 2011).

5.5.2 Analisis FTIR untuk limbah tahu padat tanpa terimmaobilisas pada
slika
Pada daeraf17,22 cm! (daerahAmida |V) menunjukkan vibradbending

(tekuk) dari OCN, pada daerah 1062¢#8' menunjukkan vibrasitreching (ulur)

dari gugus fosfat PPQ4", pada daerahl242,16 cm?! (daerah Amida II1)
menunjukkan vibrsi bending (tekuk) dari NH in plane yang berpasangan dengan
vibrasistreching (ulur) dari C-N didalamnya termasuk juga vibrasi deformasi dar
C-H dan N-H, pada daerah 1458,a8* menunjukkan vibrasstretching (ulur)
dari C=C aromatis dari residu asamino, pada daerat543,05 cm? (daerah
Amida Il) menunjukkan vibrasstretching (ulur) dari C-N yang berpasangan kuat
dengan vibrasbending (tekuk) dari N-H, pada daerat651,07 cm! (daerah
Amida l) (Fabian & Mantele, 2002) menunjukkan vibrasgetching (ulur) dari
gugus C=0 yang berpasangan lemah dengan vidrasihing (ulur) dari CN,
vibrasi bending (tekuk) dari N-H atau vibrasiending (tekuk) dariNHz* (zwitter
ion), padadaerah 2368,5%n* menunjukkan vibrasstretching (ulur) C=C dari
rantai hidrokarbon residu asam lemak, pada daerah 292d68an 2854,6%nT

1 menunjukkan vibrasstretching (ulur) dari CH,- pada rantai polipeptida atau
rantai hidrokarbon dari residu asam lemak, pada daerah 32%h#2

menunjukkan vibrasstretching (ulur) —OH (dari gugus karboksilat) pada residu
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asam lemak. Dari hasil analisis FTIR limbah tahu padat téapamobilisasi
pada silika menunjukkan bahwa komponen terbesarnya didominaspiaitein
kasar dan sedikit residu lemak kasar, sedangkan komponerhihet kasar dan

komponen lainnya praktis tidak nampak dalam serapan radiasi IR

5.5.3 Analisis FTIR limbah tahu padat terimmobilisasi pada permukaan
slika

Pada daerah 470,887 menunjukkan vibragiending (tekuk) dari Si-O-Si,
pada daeral087,85 cm* menunjukkan vibrasstreching (ulur) dari Si-O-Si
asimetris (serapan tajam dan agak melebar) yang berikataogen dengan
gugus amida dari komponen protein kasar, pada da&5$48 cm® (daerah
amida I1) menunjukkan vibrasstreching (ulur) dari C-N yang berpasangan kuat
dengan vibrasbending (tekuk) dari N-H, pada daerah651,07 cm! (daerah
amida I) menunjukan vibrasstreching (ulur) dari C=0 yang berpasangan lemah
dengan vibrasstreching (ulur) dari C-N,vibrasi bending (tekuk) dari N-H atau
vibrasi bending (tekuk) dari NH* (zwitter ion) hal ini menunjukkan bahwa ada
interaksi antara komponen protein kasar dari limbah tahu mhafgan gugus
aktif dalam hal ini gugussiloksan dansilanol dari partikel silika, pada daerah
2368,59 cm! menunjukkan vibrasi €C dari rantai hidrokarbon residu asam
lemak, pada daeral2924,09 cm! dan 2854,65cm® menunjukkan vibrasi
streching (ulur) dari CH,- padarantai polipeptida atau rantai hidrokarbon dari
residu asam lemak, pada daei@25,58 cnm* menunjukkan vibrasi-OH dari
silanol yang berikatan hidrogen dengan gugus amida dari komponein et .

Dari hasil analisis FTIR pada Gambar 5.5 (a) dan (dhagrbahwa terjadi
pergeseran bilangan gelombang yang signifikan pada dd6e&il3 cm™ dan
3448,72 cm? pada silika menjadl087,85 cm™ dan3425,58 cm™* dalam partikel
limbah tahu padat terimmobilisasi silika, hal ini disebabkajadmya ikatan
hidrogen antar molekul antara Amida I, Amida Il, dan Amidaddli ikatan
peptida dalam partikel limbah tahu padat dengan gugus siloksan $Bidan
silanol (Si-OH) yang ada dalam partikel silika. Pergeseramdpn gelombang
1026,13 cm™ menjadi1087,85 cm™ menunjukkan bahwa ikatan siloksan (Si-O-
Si) menjadilebih kuat dengan adany&atan hidrogen antar molekul (yang

harga energi interaksinya berkisar antara 20 Kjmol dan energi interaksi
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hidrogen antar molekul berbanding terbalik dengan3L§,/r1 j = 0,24 kalori)
sehingga gugus siloksan bervibrasi pada bilangan gelombang leliitdagpada
vibrasi gugus siliksan dalam silika yang tanpa berinteraksi debmabah Tahu
Padat. Sedangkan pergeseran bilangan gelom®&8)72 cm™ menjadi3425,58
cm™ menunjukkan adanyikatan hidrogen antar molekul (ditunjukkan dengan
adanya pelebaran spektra vibrasi), tetapi sifatngi@gmahkan ikatan -OH gugus
silanol dalam partikel limbah tahu padat terimmobilisasi padi&asibila
dibandingkan dengan vibrasi ikata®H dari gugus silanol bebas pada partikel
silika itu sendiri, sehingga gugus -OH dalam silanol pada limbab padat
terimmobilisasi pada silika bervibrasi pada bilangan gelombang yeioip |
rendah. Disamping itu juga adateraks dipol dengan dipol terinduks (yang
harga energi interaksinya sekitar-29 Kj/mol, energi interaksinya sebanding

dengan—

(4 L;rﬁ yang dikenal dengan Energi Debye, dimana p adalah momen
) 7 E D

dipol (C.m), a adalah polarisibilitas (C%.mP.J%), g0 adalah permitifitas vakum (J
1.c2.m?)) (Israelachvili, 1993) antara gugus alkiCHz-) dari rantai polipeptida
dalam limbah tahu padat atau rantai hidrokarbon dari residu esaak kasar
dengan gugus siloksan (Si-O-Si) dari silika. Juga dimungkinkamyadiater aksi
dipol dengan dipol antara gugus aktif siloksan atau silanol dari silika dengan
gugus aktif amida hanya saja tidak terlihat pada analisis HhtBraksi ikatan
hidrogen antar molekul dan dipol-dipol terinduksi antardikgdrlimbah tahu
padat dengan silika secara hipotesis dapat dilihat pada gambar 3.Ropesea

lImiah dalam BAB lIIlI.

5.6 Hasl Analisis Thermogravimetric Analyzer (TGA)
Berikut ini adalah grafik TGA yang menyatakan hubungan antara

temperatur terhadap % berat silika gel (umumnya dinamsikiaa), limbah tahu
padat (LTP), dan limbah tahu padat terimmobilisasi pada permskaan(LTP-
Silika).
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Gambar 5.6 Grafik hubungan antara temperatur terhadap % berat silika ge
limbah tahu padat, dan limbah tahu padat terimmobilisasi pada permsiki&a
Dari grafik TGA pada Gambar 5.6 terlihat bahwa limbah tahu padat
terimmobilisasi pada permukaan silika memiliki ketahanan teqhaproses
dekomposisi yang lebih tinggi pada rentang temperatur yang dampada silika
dan limbah tahu padat, terutama pada daerah rentang suhu 280-BB@uk
grafik TGA dari limbah tahu padat terimmobilisasi pada permukakbke s
ketahanan terhadap proses penguraian tersebut menunjukkan bdbawga
interaksi lewat ikatan hidrogen antar molekul antara gugukdadii limbah tahu
padat dengan gugus aktif komponen protein dari limbah tahu padaterjzms
eksoter mik.

5.7 Hasl Karakterisas Topografi Permukaan dan Kandungan Unsur dari
Limbah Tahu Padat Terimmobilisas pada Permukaan Silika
Menggunakan Scanning Eelectron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray
(SEM-EDX)

Hasil M silika gel yang dibuat dari preksor NaoSiOs dengan HCI peka
dapat dilihat pada Gambar 5.7.
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Gambar 5.7 Hasil M silika gel yang dihailkan dari reaksi antaridaSiOs
dengan HCI pekat

Dari hasil SEM, silika gel adalah material yang berpomrerd@sarkan
perhitungan dengasoftware diperoleh rentang ukuran pori antara 0,292 (392
nm) - 4,412um (4412 nm) sehingga berdasarkan ukuran pori tersebut, silika gel
tergolong ke dalam material makropori dengan dianfe@r 50 nm. Sedangkan
ukuran rata-rata diameter partikel silika gel antara 2,2 n@®2Qum) - 2,6 nm
(0,0026um), bila antar partikel silika gel beragregasi membentuk agregaj y
lebih besar maka ukuran agregat partikelnya berkisar antaaqui®, sampai 4,90
um. Adapun luas permukaan spesifik rata-rata dari silika gé&idagrantara 250
m-/g — 700m-/g (Oscik, 1982) Semakin besar luas permukaan spesifik silika gel
maka semakin besar pula porositasnya. Sedangkan hasil StNmtah tahu

padat terimmobilisasi pada silika pada gambar dapat dilihat padaaG&arb
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(d) (©)
Gambar 5.8 Hasil SEM limbah tahu padat terimmobilisasi pada permukaan silika
(a) perbesaran 5000x (b) perbesaran 2500x (c) perbesaran 500x (d)
perbesaran 250x

Dari hasil SEM terlihat bahwa adsorben limbaahu padat
terimmobilisasi pada silika morfologi permukaannya mempunyaydiarongga
atau berpori. Pori yang terbentuk dihasilkan dari kumpulaegagypartikel limbah
tahu padat yang berinteraksi (lewat ikatan hidrogen antarmalekudipol-dipol
terinduksi) dengan partikel silika, sedemikian rupa sehingga membeotuk
dengan ukuran makropori. Sedangkan pori yang berukskata mesopori
(memiliki ukuran diameter pori antara 2-50 nm) daitkropori (memiliki ukuran
dibawah <1 nm}idak dapat terdeteks atau diamati dengan SEM (Zdravket
al., 2007). Untuk mengetahui ukuran mesopori dan mikropori dari agsorb
limbah tahu padat yang terimmobilisasi pada silika secdmarat harus
menggunakan prinsip adsorpsi gas nitrogen mei&ie-BJH.
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Berdasarkan perhitungan menggunakan “manual” diperoleh perkiraan kasar

sebagai berikut:

1. Ukuran agregat partikel limbah tahu padaintmobilisasi pada silika antara
111,94 pm- 380,6 um (tergolong ukuran mikropartikel).

2. Ukuran pori yang terbentuk diantara agregat partikel limbah padat
tenmmobilisasi pada silika antara 0,6122p182,436 um (tergolong ukuran
makropori).

Sedangkan analisis kandungan unsur yang ada di dalam adsonbah li
tahu padat terimmobilisasi silika digunakan EDX yang dapat diiada. Gambar

5.9.

cradhaliigerealsguamepe ap:s ¥ Il'=rl.:5:“! 1132“
'HH

a .

L T T T T T
1M 2E LEFL LN i (=L ' BRI AR TIUE ITUED 1 11 R
Srcree - lesit

Gambar 5.9 Hasil analisis kandungan unsur dalam limbah tahu par
terimmobilisasi pada silika dengan EDX
(a) Morfologi permukaan
(b) Penampang lintang sisi permukaan

Dari analisis EDX untuk menentukan kandungan unsur dalam limbah ta
padat terimmobilisasi pada siiika didapatkan unsur Cl dan P. @istarsebut
berasal dari hasil reaksi samping pembuatan silika gelpdekusor NaSiOs
degan HCI pekat (Ganbar 5.3) yaitu berupsenyava NaCl yang teradsorbsi dalam
pori adsorben. Sedangkan unsur P dimungkinkan berasal darn dalsium
dihirogen fosfat{Ca(H2POa).) atau garam kalsium fosfat yang terkandung dalam

limbah tahu padat.

80
DISERTASI PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ... HANDOKO D.



DISERTASI

IR-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

5.8 Hasl Penentuan Ukuran Partikel Adsorben Limbah Tahu Padat
Terimmobilisas pada Silika dengan Zetasizer NanoZS PSA

Berdasarkan perhitungan dengan menggunaddadtware dengan teknik
hamburan diperoleh hasil distribusi ukuran partikel rata-liaabah tahu padat
terimmobilisasi pada silika (perhitungan berdasarkan distripesisentase
intensitas), adalah: 713,16 nm; 255,45 nm; 225,26 nm; 204,38 nm; 295,26 nm;
58,77 nm (1 nm = 0,001um). Ukuran partikel yang diperoleh dengamdenet
Zetasizer Nano ZS PSA jauh lebih kecil dari pada ukuran agregat partikel yang
diperoleh tanpa menggunakan metdatasizer Nano ZS PSA (berdasarkan SEM
yang ukuran partikel agregatnya antara 111,94 4n380,6um). Hal ini
disebabkan terjadinya proses pemecahan agregat limbab fmdat
terimmobilisasi silika yang ukurannya jauh lebih besar pada gaaitkdan dalam
pelarut NaOH dan membentuk sistem emulsi. Jadi berdasarkaitupgan
dengan metod&etasizer Nano ZS PSA ukuran rata-rata dari partikel limbah tahu

padat yang terimmobilisasi pada silika tetap tergolong jerkisopartikel.

5.9 Hasl karakterisas Luas Permukaan Total, Volume Pori, dan Ukuran
Pori dari Partikel Adsorben dengan BET- BJH

Dari hasil uji BET Brunaeur Emmet Teller) dan BJH Barret Joyner
Halenda) diperoleh hasil sebagai berik BET Surface Area (luas area spesifik)
adalah sebesar60,2103 m?g, BJH Desorption Cumulative volume of pores
(volume komulatif pori desorpsi BJHpetween1,7000 nm and 300,0000 nm
diameter adalah sebes#;147072 cm?®/g, BJH Desorption average pore diameter
(diameter pori rata-rata desorpsi BJHEIV/A) adalah:5,9724 nm. Sedangkan
berdasarkan perhitungaorvath-K awazoe ukuran diametemikropori sebesar
0,30 nm.

Adapun grafik hubungan antara tekanan relatif gas nitr(®0) terhadap
kuantitas nitrogen yang terserap pada permukaan adsorben WKR-(&.g*
pada STP) ditunjukkan pada Gambar 5.10.
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Gambar 5.10 Grafik hubungan antara tekanan relatif gas nitrogerojRérhadap
kuantitas nitrogen yang terserap pada permukaan adsorben LTP-
Silika (cn?.g! pada STP) pada adsorpsi isotermis.
Dari Gambar 5.10 terlihat bahwa mulai padaoP# 0,3 - 1,0 terjadi

peningkatan adsorpsi gas nitrogen yang sangat drastis dan dikegah iatilah

histerisis loop yang menyatakan ciri khas diametegsopori.

Berdasarkan perhitungan BJH ukuran diameter pori rata-ratgatakel
limbah tahu padat dan terimmobilisasi silika tergolong dalam faesspori (2 —
50 nm), sedangkan berdasarkatiorvath-Kawazoe ukuran untuk diameter
mikropori (< 1 nm) sebesar0.300 nm. Luas area dari limbah tahu padat
terimmobilisasi pada silika berdasarkan perhitungan BET mejaahdebih kecil

daripada luas area permukaan rata-rata dari partikel silikg lyarganya antara

250 n12/g-700 n12/g, tetapi silika memiliki kelemahan dikarenakan rendahnya
aktivitas adsorpsinya terhadap ion logam berat, hal inirglilekan rendahnya
kemampuan atom oksigen (dalam gugus silanol dan siloksan) sehayai
pasangan elektron bebas yang berakibat lemahnya ikatanogam | pada
permukaan silika.

Rendahnya kemampuan atom oksigen (dalam gugus silanol dan giloksan
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sebagai donor pasangan elektron bebas merupakan konsekwemsokasigen
yang terikat secara langsung pada atom Si dalam struktuka sil
(dimungkinkannya terjadi ikatan rangkap parsial antara O dane®ilui ikatan
nd-p), sehingga kerapatan elektron pada atom O menjadi lebih Kdbdtraya
dapat melemahkan ikatan antara atom O dengan ion logan teesabut
(Buhani.,et al, 2010).

Disamping itu, karakter ikatan ionik antara atom O dengan lolers
sifatnya lebih besar sehingga tidak stabil dalam pelarut palag memiliki
tetapan dielektrikum tinggi contohnya seperti pelarut ailehOkarena itu,
kemampuan adsorpsi silika terhadap ion logam berat cukup revédaupun
luas area permukaan limbah tahu padgimmobilisasi pada silika lebih kecil
daripada silika, namun diharapkan kemampuan efektivitas adsapsirmhadap
ion logam berat jauh lebih besar daripada silika itu sendir

Hal ini dikarenakan dalam limbah tahu padat terdapat komponeairprot
kasar yang memiliki gugus aktif amida I, 1ll yang mengandung atom N,
sehingga dapat berinteraksi lebih kuat dengan ion logam berahaloksan
karakter kovalen ikatan antara atom N dengan ion logam Hkebdt besar
sehingga lebih stabil dalam pelarut polar, diharapkan bila limbhb padat
diimmobilisasikan pada permukaan silika akan memperbesar kemampuan
adsorpsinya terhadap ion logam berat, disamping partikel skkaliri juga

memiliki kemampuan adsorpsi terhadap ion logam berat walaupun trkap.

5.10 Hasil Penentuan pH Zero Charge Potential (pH pcz) dari Adsorben
Limbah Tahu Padat Terimmobilisas Silika

Hasil penentuan phtz dapat dilihat dari grafik hubungan antara pival
danApH pada Tabel 5.7 dan Gambar 5.11.
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Tabel 5.7 Harga pengukuran pvaldan pHakhir untuk penentuan phtz
adsorben LTP-Silika

PHawal PH akhir ApH
2,0 2,4 0,4
3,0 7,5 4,5
4,0 8,2 4,2
5,0 8,3 3,3
6,0 8,4 2,4
7,0 8,4 1,4
8,0 8,5 0,5
9,0 8,7 -0,3
10,0 9,0 -1,0
11,0 9,9 -1,1
12,0 11,6 -0,4
3 f pHpzc = 8,4
5 y =-0,8821x + 7,41
o . : R2 =0,9977

]
11

A

]

Gambar 5.11 Hubungan antara pH awal dapH untuk penentuapHpczdari
adsorben limbah tahu padat terimmobilisasi pada silika

Dari Gambar 5.11, diperoleh harga pH pcz = 8,4 (yang harga pHdawal

pH akhirnya sama) artinya pada pH 8,4 permukaan adsorben memil#tam

netral, di bawah phbcz permukaan adsorben cenderung bermuatan positif

sedangkan di atas pidz permukaan adsorben cenderung bermuategatif.
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Seharusnya adsorpsi ion logam lebih menguntungkardiélsukan pada pH di
atas phpcz tetapi untuk adsorpsi ion logam ber@drkendala oleh reaksi
pengendapan ion logam berat tersebut metj@tipksidanya bila dilakukan pada
pH di atas pldcz tersebut (karena harga Ksp dari Pb(@HPd(OH), dan

Ni(OH), masing-masing sebesar4 x 1020, 1,1 x 1014, dan 6 x 10'8 pada
259C.

5.11 Hasl Uji Populasi Bakteri pada Limbah Tahu Padat dan Limbah Tahu
Padat Terimmobilisas pada Permukaan Silika

Dari hasil uji populasi bakteri terhadap limbah tahu padatliddoah tahu

padat terimmobilisasi pada permukaan silika, diperoleh: )5,105 CFU/g
berdasarkan metode TPTofal Plate Count) untuk limbah tahu padat sedangkan

untuk limbah tahu padat terimmobilisasi pada silika sebesar Aﬁ@EU/g. Dari
hasil uji populasi bakteri tersebut limbah tahu padat lebih muydamtan)
terkontaminasi oleh bakteri dan jamur bila dibandingkan dengan linhalain

padat yang terimmobilisasi pada silika (Alkamo, 2001).

5.12 Hasll Uji Elektroforesis Protein Kasar dengan SDS-PAGE

SDS-PAGE atau Elektroforesis gel poliakrilamida- Sodium Déddiat
adalah teknik elektroforesis yang menggunakan gel poliakdemintuk
memisahkan komponen-komponen protein yang bermuatan béaiasberat
molekulnya. SDS akan menghambat interaksi hidrofobik dan nienksgan
hydrogen membuat protein menjadi terdenaturasi sehingga berbstnikur

primer (memanjang). Hasil uji SDS-PAGE dapat dilihat pada Gambar
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@) (b)

Gambar 5.12 Uji SDS-PAGE secara kualitatif
(a.) Limbah tahu padat terimobilsasi pada permukaan silika
(b.) Limbah tahu padat

Pada elektroforesis SDS-PAGE protein akan tertarik ke bawah aslis
listrik. Komponen protein kasar yang memiliki berat molekul ralikecil
bergerak cepat sehingga tertarik sampai bagian bawah gaigkadakomponen
protein kasar yang memiliki berat molekul tinggi akan berada pad&an atas
gel. Sehingga akan terbentuk pola pita-pita yang mewakili aginagmen dari
protein kasar. Berat molekul fragmen protein kasar yang pate adalah yang
lebih besar dan semakin ke bawah semakin kecil. Untuk réidgamenfragmen
protein kasar pada gel digunakan pewarna gel y2otumassive blue gel destain.
Terlihat dari hasil uji SDS-PAGE limbah tahu padat terimmobiligaaila
permukaan silika memiliki konsentrasi protein kasar relatiirgiikkan dengan
warna biru yang lebih pekat dari pada tanpa immobilisasi. Ina jdgpat
digunakan untuk membuktikan bahwa komponen protein kasar dari litabah

padat lebih mudah terdegradasi oleh bakteri.

5.13 Hasll Penentuan Waktu Kontak Optimum Rata-Rata Adsorps lon
Logam Pb?*, Cd?", dan Ni?*

% ion logamPl¥*, C*, dan N#' yang teradsorpsi (atau % penyisihan)
berdasarkan waktu kontak dapat dilihat pada Tabel 5.8 dan grafikh 3%6gam
P*, Cd*, dan Nf* yang teradsorpsi (atau % penyisihan) berdasarkan waktu

kontak adsorpsi dapat dilihat pada Gambar 5.13.
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Tabel 5.8 % penyisihan ion logamRl?*, Cd*, dan Nf* berdasarkan waktu kontak

adsorpsi
(@)
% penyisihan untuk ion Pb?*
Waktu

kontak (menit) A B c 5 e .
10 17.67 | 18.08 | 23.85 | 14.35 | 12.52 6.03
20 23.69 | 36.96 | 52.66 | 38.89 | 39.92 | 16.31
40 46.79 | 51.85 | 64.18 | 56.84 | 58.48 | 34.16
60 57.83 | 62.04 | 72.89 | 64.7 | 60.83 | 53.52
80 63.86 | 70.93 | 80.46 | 73.57 | 73.53 | 64.49
100 65.86 | 71.93 | 84.42 | 81.26 | 78.54 | 69.95
120 67.67 | 73.03 | 85.82 81.9 78.69 | 70.05
140 68.27 | 73.23 | 85.97 | 81.93 | 78.72 | 70.09
160 68.67 | 73.33 | 85.92 | 81.87 | 78.67 | 70.05
180 68.27 [73.23 |85.97 |81.93 ([78.69 [70.07

Dengan konsentrasi awal: A= 4,98 ppm, B= 10,01 ppm, C= 19,96 ppm, D=
29,89 ppm, E= 40,08 ppm, dan F=49,59 ppmawkl = 5,7 dan plkhir = 5,8
replikasi dua kali

(b)
Waktu % penyisihan untuk ion Cd*
kontak (menit) A B C D E =
10 40.97 | 57.91 | 52.04 | 60.16 | 45.39 | 47.54
20 7164 | 77.28 | 72.75 | 71.95 70.2 56.96
40 72.48 | 79.31 | 84.13 | 80.28 | 73.88 | 65.02
60 74.37 | 88.03 | 86.35 | 8355 | 76.43 | 70.24
80 86.97 | 90.87 | 88.72 | 84.01 | 77.05 | 72.45
100 89.92 | 91.78 | 89.22 86.4 79.01 | 73.84
120 91.81 | 93.61 | 90.83 | 88.07 | 81.94 | 74.08
140 92.02 | 93.71 | 90.93 | 88.14 | 81.89 | 74.16
160 92.86 93.2 90.63 | 88.11 | 81.92 | 74.12
180 92.44 | 93.41 | 90.73 | 88.01 | 81.87 | 74.04
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Dengan konsentrasi awal: A= 4,76 ppm, B= 9,86 ppm, C= 19,85 ppm,
30,52 ppm, E= 38,82 ppm, dan F=49,77 ppmawhl= 6,0 dan plkhir

(©
Wakt % penyisihan untuk ion Ni?*
kontak (menit) A B C D E F
10 67.21 | 64.26 | 63.67 | 59.54 | 53.54 | 51.7
20 7247 | 68.76 | 69.46 | 69.32 | 68.91 | 66.9
40 915 | 91.54 | 92.07 | 92.11 | 9241 | 925
60 92.91 | 92.48 | 92.48 | 92.87 | 92.69 | 92.8
80 9352 | 9352 | 93.19 | 933 | 93.02 | 92.9
100 9555 | 953 | 95.02 | 94.03 | 93.82 | 93.16
120 96.76 | 95.61 | 95.27 | 94.73 | 94.92 | 95.04
140 96.96 | 95.72 | 95.33 | 94.83 | 94.97 | 95.08
160 97.17 | 95.19 | 95.33 | 94.76 | 94.95 | 95.06
180 96.36 | 95.4 | 95.17 | 94.79 | 95.02 | 95.12

Dengan konsentrasi awal: A= 4,94 ppm, B= 9,57 ppm, C= 19,68 Ppm,

replikasi dua kali.

Keterangan: massa adsorben LTP-Silika = 0,5 g, volumgakietn loganm=

50 mL, kecepatan pengadukan = 120 rpm, temperatur adsorpSC= 27
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Gambar 5. 13 Grafik hubungan antara waktu kontak adsorpsi terh&dajpn
logam yang terserap (atau yang tersisihkan) dengan distem

pada suhu ZC volume larutan ion logam masing-masing 50
mL, dan massa adsorben limbah tahu padat terimmobilisasi
silika sebesar 0,5 gram (a) untuk ior?P{pH=5,7), (b) untuk

ion Cd* (pH=6,0), dan (c) untuk ioNi®* (pH=6,0 dengan
kecepatan pengadukan 120 rpm).

Dari tabel dan grafik hubungan antara waktu kontak terhadam%gam
beratPl?*, C*, dan Nf* yang terserap diperoleh waktu kontak optimum rata-rata
sebesar 120 menit. Pada saaktw kontak > 120 menit proses adsorpsi berada
dalam keadaan kesetimbangan atau penjenuhan. Dari hasil ysenemaktu
kontak optimum terlihat bahwa % penyisihan ion logam beratpuayai urutan

dari yang terbesar hingga yang terkecil adalah sebagai be¥ilit*> %Cd*>

%P?* pada suhu 2XC. Hal ini dikarenakan jari-jari ion Rfi paling kecil diantara
ketiga ion logam tersebut (r ¥ 0,69-0,72 (A), r C#= 0,97-1,03(A), dan r
Pt =1,19(A), 1(A) = 18°m), sehinggamobilitas dankoefisien difus ion Ni?*
memiliki harga yang paling besar oleh karena itu iofi Niemiliki % penyisihan
yang terbesar.

Penjelasan secara umumekanisme adsorpsi ion logam berat oleh
adsorben biomass diadopsi dari mekanisme katalis heteragenbgrlangsung
dalam fase larutan, yang dikenal dengan mekanisme Ridi@glkangmuir-
Hinshelwood (Wilkinson, 1980; Levine, 1995) yang terdiri darialitahapan
sebagai berikuttahap 1 proses difusi atau transfer massa ion logam berat dari
fase bulk yang mempunyai konsentrasi yang lebih besar menuju ke permukaa

adsorben yang umumnya berlangsung cepat atau kadangkalaejigagsung
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lambat. Tahap 2 terjadi proseshemisoption atauphysical sorption dari ion-ion
logam berat pada permukaan adsorben, tahap ini umumnyad®rhg cepat.
Tahap 3 terjadi reaksi atau interaksi kimia antara ion logamatdengan gugus-
gugus aktif yang mengandung atom-atom donor pasangan atom bebas da
komponen adsorben. Tahap ini umumnya berlangsung lambaad@rtahap
lainnya. Tahap 4 desorpsi adsorbabn logam berat yang terikat pada gugus aktif
dari adsorben (bila jenis adsorpsinya adalattysical sorption), tahap ini
berlangsung cepat.ahap 5 difusi adsorbat ion logam berat ke dalam fhaskk
larutan adsorbat, tahap ini umumnya berlangsung cepat.

Secara matematis proses difusi dirumuskan dengan hukun &gk Fick

Il, sebagai berikut:

—=-D j.A. —
2
BCj(x,t] _p. (6‘ Cj
ot It ax? (5.5)
Keterangan:
dnj
dt . laju aliran total komponen adsorbat j yang dinyatakaandal
mol/s
Dj . koefisien difusi komponen adsorbat j¥hatau cris?)
A . luas area bidang (permukaan planar) lardtalk dari adsorbat
(mPs? atau crfs?)
gC;:x.t)
ar . gradien konsentrasi komponen adsorbat j pada sumbu koordinat x

yang menyatakan berkurangnya konsentrasi komponen adsorbat |
dari fasabulk seiring dengan pergerakannya sepanjang koordinat x
menuju permukaan adsorben.

Pergerakan molekul-molekul adsorbat ion logam beraamgslng secara
acak atauwandom pada proses difusi tersebut. Seberapa jauh lintasan aaku ja
yang ditempuh oleh adsorbat ion logam berat yang bergecaka andom dalam
kurun waktu t dapat diperkirakan dengan menggunakan persamaan nkEinstei

Smuluchowski yang dirumuskan sebagai berikut (Levine, 1995):
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(AX,e) = 'ZDj. t
(5.6)

Keterangan:

AX akar kuadrat rata-rata perpindahan totabt-fnean-square net
displacement) dari adsorbat ion logam berat dalam arah sumbu Xx

dalam waktu t

s

t : waktu berlangsungnya difusi

Sedangkan harga;jRlapat diperkirakan dengan menggunakan persamaan

Stokes-Einstein yang dirumuskan sebagai berikut:

- kT
Dj = —’
6 1] (5.74), bila rj > &
- kT
Dj = —
4t Ty (5.7b), bila rj ~ rs
- kT
Dj = ——;
2 rj (5.7¢), bila rj < s
Keterangan :
DJ-E . Koefisien difusi adsorbat | pada konsentrasi larutangysanga encer

(pengenceran tak hingga)
k :tetapan Boltzmann (1,38 x #djoule.K* atau 1,38 x 1€° erg.K?)
T  :suhu mutlak (K)

Ils : viskositas pelarut (dyne.cfis atau N.rd.s), untuk I]ajr= 0,0089 dyne.cm
2.s atau 8,9 x TON.m?.s pada 2%C, 1 atm.

rji :jari-jari adsorbat j (A)
rs : jari-jari pelarut (A)

Maka berdasarkan persamaan 5.7c dengan asumsi jari-jatitp@alam
hal ini air) lebih besar daripada jari-jari adsorbat imgam berat, dapat
diperkirakan harga koefisien difusi dari ketiga jenis logam berat yaituPt#,
Cd?*, dan N#* yang harganya berturut-turut: 6,2245 x°¢0¢s?, 7,6362 x 10
>cn?s?, dan 1,0288 x Ifenvs?, pada suhu 2T, 1 atm (diasumsikan sama pada
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suhu 258C, 1 atm).

Jadi diantara ketiga jenis ion logam berat tersebut,thﬁ yang paling
mudah mengalami fenomena difusi dalam mekanisme adsorp&igam berat
oleh adsorben LTP-Silika. Hal ini diperkuat deng@nhitungan akar kuadrat rata-
rata perpindahan total (AXrms) yang ditempuholeh ketiga ion logam berat

tersebut. Misal pada waktu kontak optimum selama 120 menit (d20K)
diperoleh harga sebagai berikut: untuk ior21+EhD,947 cm, untuk ion C%a: 1,049

cm, dan utuk ion N2|+: 1,217 cm, pada suhu @2, 1 atm. Disamping itu ion
logam berat yang memiliki jari- jari ion yang lebih kemiémiliki mobilitas ionik
yang lebih besar dari pada ion logam berat dengan jarigarilebih besar.
Perhitungan perkiraan hargaobilitas ionik logam berat pada konsentrasi yang
encer dirumuskan sebagai berikut (Levine, 1995):

6mr, r; (5.9)
Keterangan:

U;,-m : mobilitas ionik adsorbat j pada konsentrasi yang sangat émés'volt?)
|z] : muatan ion logam berat
e : muatan elementer elektrostatik ion logam ber&0@ix 10'° C/ion)

Persamaan 5.8 berlaku bila diasumsikan ion-ion logam bersolfatasi
dengan molekul pelarutnya dan bentuk geometris ion logam teesabut adalah
sphere. Dari persamaan 5.8 dapat disimpulkan bahwa mobilitas ionikoam
berat selain ditentukan oleh harga jari-jari ion logarabtersebut juga ditentukan
oleh viskositas pelarut. Pada umumnya viskositas pelarut dipdmgaleh
temperatur bila temperatur dinaikkan maka harga viskositagupetaakin
menurun sebagai akibatnya mobilitas ionik mengalami peningkatan.

Bila konsentrasi ion logam berat makin besar dan ukimarjuga makin
besar maka mobilitas ionik makin berkurang, hal ini disebabklanya fenomena
electrophoretic effect yang timbul karena adanya gawiacous dan efek gesekan
yang makin besar antara molekul solfen dengan molekilfiensoyang
menyelubungi ion logam tersebut sehingga menghambat keceeaédndari ion-

ion logam berat tersebut, akibatnya daya serap adsatiedap ion logam berat
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makin berkurang bila konsentrasi ion logam berat tersebutrbakiar.

Fenomena difusi ion logam berat dalam mekanisme adsormsnnya dan
dua jenis, yaitu difsi eksternal dan difus intrapartikel (Itodo et al., 2009a.
Shirhariet al., 2005) Difusi eksternal adalah transport massa adsorbat aksai f
bulk dari larutan adsorbat menuju fasa padat dari adsorben, atdsmmblogam
berat harus melewati atau menembus lapifém) (pembatas yang terbentuk pada
bidang antar fasa permukaan larutan adsorbat dengan adstaibgmg dikenal
juga sebagai difusi lapisan eksternal.

Lapisan {ilm) yang terbentuk diantanaterphase permukaan adsorben dan
adsorbat memiliki ketebalan tertentu, semakin tebal EsElappembatas semakin
sulit untuk adsorbat ion logam berat menembus lapisaeltetr. Sedangkan difusi
intrapartikel yang dikemukaan oleh Weber dan Morris (1963)sjmya hampi
sama dengan difusi eksternal, hanya saja dalam hadlsorlaat ion logam berat
memiliki kemampuan menembus atau melewati pori-pori (dalam imal
mikropori) dari partikel adsorben. Difusi intrapartikel digap sebagai tahap laju
pembatas réte limiting step) pada proses adsorpsi bila lapiséihm) pembatas
antara bidang antar fasa adsorbat/adsorben sangat tipisnatakin tidak ada,
sehingga memungkinkan adsorbat ion logam berat berdéungjash cara melalui
atau menerobos pori-pori yang ada pada partikel adsorbemikede rupa
sehingga adsorbat ion logam berat dapat berinteraksi at&atae dengan atom-
atom donor pasangan elektron bebas yang berasal dari gugusagtibadsorben
yang memiliki selektifitas tinggi terhadap adsorbat ion togberat tersebut.
Persamaan yang umum digunakan untuk model difusi intik@laaidalah sebagai
berikut :

q;= kig Nt+C; (5.9)
Keterangan :
gt : massa adsorbat yang teradsorpi setiap saat t tiap sanssa adsorben
(mg.g?)
Kig :tetapan laju difusi intrapartikel (mgtgnenit®?)
t : waktu kontak pada saat proses adsorpsi (menit)

Ci :tetapan yang menyatakan ketebalan lapisan pembatasllrﬂg;goet al.,
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2009 ; Shriharét al,2005)

Proses adsorpsi dengan mekanisme difusi intrapartikelrdgakansebagai

tahap pembatas laju adsorpsi bila grafik yang menyatakamubungan antard’t
dengan(; adalah merupakan garis linier dengan ha@a(koefisien korelasi

regresi) sama dengan 1 dan harus melewati dasal{koordinat (0,0)). Hal ini

berarti harga Charus amat sangat kecil atap=®.

Bila tidak melewati daerah asal, walaupun grafiknya barfioler berarti
ada nilaiintercept sebesar & 0. Hal ini berarti difusi intrapartikel bukan satu-
satunya sebagai tahap pembatas laju adsorpsi, jadi ada bepevapa atau
mekanisme lainnya yang harus ikut terlibat atau diperhitungkesamea-sama
dengan difusi intrapartikel tersebut pada umumnya prosespadsebih dominan

akibat adanya fenomena difusi lapisdiing diffusion). Berikut ini hasil grafik
hubungan antard’t dengan guntuk adsorpsion logam berat PY, C#*, dan

Ni2*diambil contoh dengan kadar masing-masing mendekati 50 ppmdggiad
dilihat pada Gambar 5.14.

(a) J (b)

q (ma/g)
I

q (mgg)
°

&  ¥=04911% - 1307 !
. 34 gl
[} 5 110 | 5 [} 5 110

t12{menit''?) t12{menit''?)
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q, (mg/g)

t12{menit''?)

Gambar 5.14 Hubungan antar&’t dengan gberdasarkan laju difugitrapartikel
menurut Weber dan Morris untuk (a) adsorpsi ior‘?*P(kadar
awal 49,59 ppm), (b) ion ad (kadar awal 49,77 ppm), dan (c)
Ni2* (kadar awal 49,98 ppm).

Dari Gambar 5.14 terlihat bahwa grafik hubung&rdengan guntuk ketiga
ion logam berat tidak melewati daerah asal (koordind))0dengan memiliki
hargaintercept (harga @) #0, hal ini berarti bahwa adamekanisme lain yang ikut
terlibat bersama-sama dengan laju difitirapartikel. Secara umum grafik
hubungan{? dengan gmenjelaskan tigeahapan sebagai berikut:

Tahap 1 : pada daerah yang linier, persamaan linier tidak melewatata
asal (0,0), hal ini berarti ad#ifus lapisan eksternal yang ikut terlibat bersama-
sama dengan difusi intrapartikel.

Tahap 2 : pada menit awal hingga menengdh(t3,17-8,94 untulPl¥* dan
CP*, t2 : 3,17-4,47 untukNi®") terjadi adsorpsi ion logam berat yang
kecepatannya memiliki urutan sebagai berikuit* >Cd** >PI?* Hal ini berarti
terjadinya proses difusi yang tidak berurutan dari adsoidyatlogam berat
tersebut masuk atau menerobos ke dalam pori-pori adsorben.

Tahap 3 : pada menit-menit akhir adsorpsiit 10-10,95 untuk ion Ph,
t¥2 : 8,94-10 untuk iorCc?*, dan 1/ : 6,325-10 untuk iorNi*) praktis nilaiqt
hampir konstan. Hal ini menunjukkan bahwa volume pori ddsoebentelah
jenuh atau telah dipenuhi oleh adsorbat ion logam behittgga tercapai kondisi
kesetimbangan. Secara umum laju adsorpsi suatu adsorbatndemyzel

mekanisme difusi intrapartikel terjadi dikarenakan adafgktor selektifitas
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(faktor kesukaan) dari gugus-gugus atom pendonor elektron bebagudas-
gugus aktif partikel adsorben untuk mengikat atau berinteraksion logam
tersebut.

Untuk memastikan apakah mekanisme adsorpsi adalah tergadotng)e-
diffusion controlled yaitu mekanisme transport massa adsorbat ion logam berat
melewati bidang antar muka atau bidang antar fase adsorlmab@alsyang
selanjutnya menembus atau menerobos pori-pori adsorben dapatakan
metode spesifik yang dikenal dengastode Boyd (persamaan 2.27-2.29). Grafik
hubungan antaratérhadap Bdariadsorpsi ion logarR?*, Cf*, dan N+ dengan

kadar awal mendekati 50 ppm pad&@®tapat dilihat pada Gambar 5.15.

8 (a) (b)

..

=) ey B »
008967 -4 703 1 -
' B K [
] “ 3 _.-"'f‘
- T .' = *
0 - 2 ¥ = 00602 - 10748
+ 1} WA 1 0103 ] 500 ;/ c REE
: i - R 00841
L ]
i 0 L]
n i. _-\.|| [|| a0
t (menit) ) T {menit)
; (©)
| ]
1 " L] .-...'.:. L
& o2 y - 0.0477x - 0.4175
4 B:={.Tn42

i 50 1134) Bl

T L nit)

Gambar 5.15 Grafik hubungan antaraerhadap Buntuk ion (a) PH (kadar awal

49,59 ppm), (b) Cd (kadar awal 49,77 ppm), dan i (kadar
awal 49,98 ppm)

Berdasarkan grafik hubungan antarerhadap Bdapat dipastikan bahwa

mekanisme adsorpsi ion logam beit*, Ct*, dan N¥* pada suhu 2C adalah
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tergolongparticle-diffusion controlled dikarenakan grafik tersebut tidak melewati
daerah asal (koordinat 0,0). Untuk memastikan kemampuan kinds@ban
limbah tahu padat terimmobilisasi pada silika dalam menyisihkan ke&tiga
logam PI?*, CcP*, dan Nf* perlu dibandingkan dengan kemampuan penyisihan
ketiga ion logam berat tersebut oleh adsorben silika danhirdas padat secara
terpisah. Adapun perbandingan hasil % penyisihan ketiga ion lbgeahtersebut
oleh ketiga jenis adsorben yaitu silika, limbah tahu padat, ddrah tahu padat
terimmobilisasi pada silika dapat dilihat pada Tabel 5.9.

Tabel 5.9 Perbandingan hasil % penyisihan ketiga ion logam ¥t Ccf*, dan
Ni%* oleh ketiga jenis adsorben

% penyisihan

Jenis Adsorben PR ct N2
Silika 37,81 | 30,61| 35,21
Limbah Tahu Padat 67,01 | 68,04| 82,01

Limbah Tahu Padat Terimmobilisasi pag

Silika 70,05 74,08 | 95,04

Keterangan :

Volume masing-masing ketiga ion logam limbah sintetik = 50 mL
Massa masing-masing jenis adsorben = 0,5 g

Waktu kontak = 120 menit

Konsentrasi awal F%ﬁ Cd2+, dan N%+ dalam limbah sintetik berturut- turut: 49,59
ppm, 49,77 ppm, dan 49,98 ppm

Kecepatan pengadukan = 120 rpm

pH larutan iorP?* = 5,7; pH larutan iol€c?* dan Nf* = 6,0

Terlihat dari Tabel 5.9 bila adsorben limbah tahu padatodiisasikan
pada silika maka % penyisihan terhadap masing-masing&n Ccf*, dan N#*
meningkat dari pada sebelum adsorben limbah tahu padat diimnsikdisgpada
permukaan silika, hal ini dikarenakan baik dalam limbah tahu padapun
dalam silika terdapat gugus-gugus aktif yang memiliki atom-atom dquasangan
elektron bebas (atom N dan O) yang mempunyai kemampuan kekgitéengan

ketiga ion logam berat tersebut.
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5.14 Hasl Penentuan M odel dan Kinetika Adsorps
Hasil analisismodel adsorps dari ketiga ion logam ber&l?*, Ccf*, dan

Ni2* dapat dilihat pada Tabel 5.10abel 5.11, dan Tabel 5.12.

Tabel 5.10 Analisis model adsorpsi metode Langmuir,

BiLangmuir, dan

Freundlich untuk adsorpsi ion #b sistem batch pada 29C,
pH=5,7, waktu kontak 120 menit, dan massa adsorben 0,5 g.

Konsentrasi larutaRb’* Ce Je e
awal (mg/L) (mgiL) | (MI/9) | gy
A= 4,98 1,61 0,337 4,7774
B=10,01 2,70 0,731 3,6936
C=19,96 2,83 1,713 1,6521
D=29,89 541 2,448 2,2100
E=40,08 8,54 3,154 2,7077
F=49,59 14,85 | 3,474 | 4,2746

Tabel 5.11 Analisis model adsorpsi etode Langmuir,

BiLangmuir, dan

Freundlich untuk adsorpsi ion €8 sistem batch pada 29C,
pH=6,0, waktu kontak 120 menit, dan massa adsorben 0,5 g.

Konsentrasi laruta@d?* Ce Je e
awal (mg/L mg/ qe
(mg/L) (mgiLy | (M9/9) o0

A=4,76 0,39 | 0,437 | 0,892
B=9,86 0,63 | 0,923 | 0,683
C=19,85 1,82 | 1,803 | 1,010
D=30,52 3,64 | 2,688 | 1,354
E=38,82 7,01 | 3,181 | 2,204
F=49,77 12,90 3,687 | 3,499
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Tabel 5.12 Analisis model adsorpsi metode Langmuir,

BiLangmuir, dan

Freundlich untuk adsorpsi ion i sistem batch pada 29C,
pH=6,0, waktu kontak 120 menit, dan massa adsorben 0,5 g.

Konsentrasi larutaNi* Ce qe Ce

awalmg  moiy | (o) | gl
A=494 0,16 0,478 0,335
B=9,57 0,42 0,915 0,459
C=19,68 0,93 1,875 0,496
D=30,15 1,59 2,856 0,557
E=38,98 1,98 3,700 0,535
F=49,98 2,48 4,750 0,522

Hasil analisis menunjukkan bahwa adsorpsi ion logafhy Flaf*, Ni** oleh

adsorben limbah tahu padat terimmobilisasi pada silika lebih remglenengikuti

C,
modelBiLangmuir. Grafik plot antara glterhadapq_e dapat dilihat pada Gambar

DISERTASI

5.16.
& (a) 4 (b)
= g3
ER E
w3 w2
=2 =
(] 1
|
0 0
0 10 20 0 3 10 15
Ce (mg/1.) Ce({mgL)
99

PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ...

HANDOKO D.



DISERTASI

IR-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

_ D& ©
3
= 0.4
I
&
“onz

{l

0 1 2 3
Ce (mg/T.)
C

Gambar 5.16 Grafik hubungan antaraecr}arhadapf_ﬂ(model Langmuir) untuk
adsorpsi ion (a) Ph, (b) Cd*, dan (c) Ni*

Dari grafik adsorpsi Langmuir untuk ion PpCcf*, dan N menunjukkan
grafik yang berbentuk lengkung, kelengkungan ini sebagai bukti adany
heterogenitas permukaan dari situs ikatan pada adsorben litahahpadat
terimmobilisasi silika. Heterogenitas tersebut dapat dianalisis menggunakan
Scatchard Plot dengan memodelkan kelengkungan grafik adsorpsi isothermal
sebagai dua garis lurus yang terpisamodel BiLangmuir), dengan metode
limiting dope menghasilkan dua garis linier yang memiliki slope yandpdxa,
slope yang lebih curam menyatakan situs afinitas adsompgityaggi sedangkan

slope yang lebih landai menyatakan situs afinitas adsggy lebih rendah.
Grafik Scatchard yang menyatakan hubungan anealerhnda%'f—e pada ionPlr",

Cd?*, dan Nf* dapat dilihat pada Gambar 5.17.

(D)
0.5 v =0.2985x + 00852 (@) & ¥ = 0.7931x + 0.5764 (b)
R =109813 EBi=1
506 “ % 1.5 .
= & =
3 04 ¥ i i O o
! - ":" o
02 % sy 09635 0.5 y-_0.38%x+ 1.7113 e "
R* = 09088 R2 = i}, 980%
f 0
0 | 2 3 4 0 2 4
qe (mg'a) qe (mg'g)
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4 ¥ =-0.4207x + 28886 (©)
i R* = 0,734
wi| e
:: 2 L ] ..-“.-._____. & o
~
o v = 0.0444x + 1.7045
=1
0
0 2 | 6
qe {mg'g)

Gambar 5.17 Grafik Scatchard yang menyatakan hubungan angara q
e
terhadaprs (model BiLangmuir) untuk adsorpsi ion (a)?P(b)
Cc*, dan (c) N&*

Adapun harga kapasitas adsorpsi maksimumagy dan harga konstanta
kesetimbangan adsorpsi Langmuir YKdan harga energi bebas Gibbs adsorpsi
(AGad9 sesuai dengan persamaan 5.10.

q.
{:-_ = Q‘i‘i‘!ﬂ.‘tﬂKL + KLQB
e (5.10)

Harga Ghax Ki, dan AGagsuntuk adsorpsi ion logam PHCd*, dan Nf* dapat
dilihat padaTabel 5.13 Tabel 5.14, dan Tabé.15.
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Tabel 5.13 Harga Ghax Ki, dan AGagsuntuk adsorpsi ion logam Phpada27°C,
pH = 5,3, massa adsorben = 0,5 g berdasasrkan model BiLangmui

Konsentrasi
awal (ppm)

Omax(Mg.g*)

KL (L.mg?)

AGads(j .mo rl)

A =498
B =10,01
C=19,96

0,2854 (Ghax(1)

0,2985 (K1)

3015,45

D =29,89
E = 40,08
F=49,59

4,7820 (Ghax(2)

0,2015 (K2)

3995,62

Tabel 5.14 Harga Ghax Ki, dan AGagsuntuk adsorpsi ion logam €dpada27°C,
pH = 6,0, massa adsorben = 0,5 g berdasasrkan model BiLangmui

Konsentrasi

awal (ppm)

Gmax(Mg.g7)

KL (L.mg‘l)

AGads(j .mo rl)

A=4]76
B =9,86

O f 7268 (%ax(l»

0,7931 (K)

578,17

C=19,85
D = 30,52
E =38,82
F=49,77

4,4380 (%ax(Z»

0,3856 (K(2)

2376,86

Tabel 5.15 Harga Gax Ki, dan AGagsuntuk adsorpsi ion logam Ripada27°C,
pH = 6,0, massa adsorben = 0,5 g berdasasrkan model BiLangmui

DISERTASI

Konsentrasi awal
(ppm) Omax(mg.g?) KL (L.mg?) AGads(j.mol?)

A=494
B =957
C=1968 6,866 (Ghax) | 0,4207 (K(2) 2159,57
D = 30,15
E = 38,98

1,705 (Ghaxw) | 22,532 (K() -7769,27
F = 49,98
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Dimana AGags= -RT In K, R = 8,314 j.mot.K? dan T = 300 KUntuk

memprediksi kesesuaian sistem adsorpsi metode LangmuirBdangmuir

digunakan faktor pemisahan)R/ang dirumuskan padggersamaan 5.11.

1
T 14+K; €,

R (5.11)

Hasil analisis harga Rmenunjukkan bahwa sistem adsorgssuai dengan
model BiLangmuir. Berdasarkan Tabel 5.TZbel 5.14, dad abel 5.15AGads
untuk adsorpsi ion Pb memiliki harga positif dan paling besar. Hal ini berarti
makin positif dan makin besar harga AGads makaproses adsorpsinya berlangsung
sangattidak spontan dan juga menunjukkan bahwa interaksi ikatan antara ion
logam PB* denganatom- atom donor pasangan electron bebas (atom N dan
O) dari gugus aktif amida dan gugus aktif siloksan atau silanol dpéatikel
limbah tahu padat terimmobilisasi pada silika memiliki kekuatamaikgang
lemah bila dibandingkan dengan ion logam?Cdan Nf*. Oleh karena itu
adsorpsi ion logam Pbmemiliki % penyisihan yang paling kecil. Secaearitis
interaksi ikatan antara ion logam #kdengan atom- atom donor pasangan
elektron bebas (atom N dan O) memiliki % karakter ionik yang p&koeg atau
% karakter kovalen yang paling besar bila dibandingkan dengan@afi* dan
Ni2*. Diharapkan interaksi antara ioRt’* dengan atom donolebih stabil
terutama dalam pelarut polar (dalam hal ini air) daripataaksi antara io©Cd?*
danNi?* dengan atom donor tersebut. Hasil perhitungan % karakter ionikeda
karakter kovalen antara ketiga ion log&if*, Cf*, dan N¥* dengan atom-atom
donor dapat dilihat pada Tabel 5.16.
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Tabel 5.16 % karakter ionik dan % karakter kovalen interaksi ikatan logam

PI¥*, CcP*, dan N#* dengan atom-atom donor pasangan elektron bebas
(atom N darD)

Interaksi ikatan ion Perbedaan
logam-donor pasang{ keelektronegatifan . .
elektron berdasarkan skalg % Karakter | % Karakter
bebas Pauling (Ay) ionik kovalen
PbN 0,74 12,794 87,206
Cd-N 1,35 36,595 63,405
Ni-N 1,24 31,914 68,086
PbO 1,14 27,740 72,260
CdO 1,75 53,496 46,504
Ni-O 1,64 48,952 51,048

Persamaan untuk menghitung % karakter ionik berdasarkan Rkaléng

dirumuskan dengan persamaan 5.12 berikut (Doegkds 1994):

osKarakter ionik A — B = 100.[1 — e~ /4 xa—xs]’] (5.12)

Keterangan:
xar : keelektronegatifan atom A (dalam hal ini A adalah atomrgga

ys8 . keelektronegatifan atom B (dalam hal ini B adalah atonodpasangan
elektron bebas)

Sedangkan % karakter kovalen A-B dirumuskan dengan persdrii
YoKarakter kovalen A — B = 100% — %karakter ionik A— B (5.13)

Model Langmuir dan BiLangmuir tidak dapat menjelaskan raeafturat

sifat heterogenitas permukaan dari adsorben biomassa bebimgsilimer.

Untuk menjelaskan lebih akurat dadetail sifat heterogenitas suatu
adsorben yang melipudistribus afinitas ikatan, jumlah situs ikatan, dan
afinitas ikatan rata-rata yang terukur perlu ditambahkan dataodel adsorpsi
Freundlich yang persamaanya dapat dilihat pada persamaan 2.7 hingga 2.11

berdasarkan Tabel 5.10 untuk adsorpsi ioff Biperoleh persamaan regresi linier
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model adsorpsi Freundlich sebagai berikut :

y =1,4973x 0,782 (R = 1, m = 1,4973, darra Kr= 0,1652) (5.144)
y = 0,439 + 0,0547 (R= 0,9545, m = 0,439, dapaKe=1,1342)  (5.14b)

Persamaan 5.14a tidak memenuhi syarat dikarenakan hargh umuk
perhitungan sifat heterogenitas permukaan adsorben yang oit@rsgarat adalah
persamaan 5.1

Hasil distribusi afinitas ikatan untuk adsorpsi ion logam Pbadalah
sebagai berikut: K1) = 0,2985 (afinitas ikatan lebih tinggi,Ki(1) = 1,574),
sedangkan untuk {2) = 0,2015 (afinitas ikatan lebih rendahkKIN2) = 2,944).
Jadi, distribusi afinitas ikatan yang lebih rendah dari gughig siloksan atau
silanol pada silika jauh lebih besar daripada distribusiiikgéag lebih tinggi dari
gugus aktif amida I, amida Il, dan amida Ill pada komponerepr kasar dari
limbah tahu padat. Untulumlah situs ikatan diperoleh harga KL(2)-KL(1) =

0,293. Untuk afinitas ikatan rata-rata yang teruku

KKy = 1,245=1 yang beraitkemampua adsorben LTP- Silika untuk
mengikat ion logam berat Plrata-rata sebesarion logam P+ untuk salah satu
gugus aktif atom donor pasangan elektron bebas yaitu, atoauNtaim O dalam
limbah tahu padat terimmobilisasi pada silfkedangkan untuk adsorpsi ion“Cd
dengan harga K1) = 0,7931, K (2) = 0,3856 danpersamaan regres linier

Freundlich adalah:
y =0,5702x +0,0275 (R= 0,9419, m = 0,5072, dafF & KF = 1,0654) (5.14c)
maka diperoleh hasdistribus afinitas ikatan untuk adsorpsi ion logam

Cd** adalah sebagai berikut: KN(1) = 1,078, dan KL(2) = 1,626 dengan

penjelasan yang sama seperti adsorpsi untuuk al Pbntuk jumlah situs
ikatan diperoleh harga NL(2)-KL(1) = 0,4174. Sedangkan untuifinitas

ikatan rata-rata yang terukurf?KL:_ﬂ_KL:_ﬂ: 2,037 =2, artinya kemampuan

adsorben LTP-Silika untuk mengikat ion logam berst Pata-rata sebesarion

logam Cd?* untuk salah satu gugus aktif atom donor pasangan elektron bebas

yaitu atom N atau atom O dalam limbah tahu padat terimmobipsdsi silika.
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Sedangkan untuk adsorpsi iorfNdengan harga 1) = 0,7931, K(2) =

0,3856 darpersamaan regres linier Freundlich adalah:
y = 0,8352x +0,3125 (R= 0,994, m = 0,8352, daF& KF = 2,0535)  (5.14d)

maka diperoleh hasdistribus afinitas ikatan untuk adsorpsi iodogam
Ni?* adalah sebagai berikut:KN(1) = 0,089, dan ML(2) = 2,4642dengan
penjelasan yang sama seperti adsorpsi untuulPBh danCd?*. Untuk jumlah
situs ikatan diperoleh harga KL(2)-KL(1) = 1,234. Sedangkaontuk afinitas
ikatan rata-rata yang terukurf?KL:_ﬂ_KL:_ﬂ: 3,057 =3, artinya kemampuan
adsorben LTP-Silika untuk mengikat ion logam bé&t" rata-rata sebes&ion
logam Ni?".

Sedangkan untuk memperkirakan secara lebih akurat eneogpsidsntuk
adsorpsi ionPl?*, Cf*, dan N#" digunakanmetode Dubinin-Radushkevich
yang persamaannya dapat dilihat pada persamaan 2.11 hingga 2.14 siang ha
analisisnya dilihat padaatel 5.17, Tabel 5.18, dan Tabel 5.19.

Tabel 5.17 Hubungan antara In ge dengahuntuk penentuan energi adsorpsi

PE* pada suhu 2C, pH = 5,7 dan massa adsorben LTP- Silika = 0,5
g berdasarkan metode Dubinin-Raduskevich

Kc;rﬁ;'ng:sg;Sﬁ Ln ge(mg.g%) &% (j2.mol?)
A =498 -1,0877 15,00797 x 19
B =10,01 -0,3133 6,38353 x 10
C=19,96 0,5382 5,88734 x 10
D =29,89 0,8954 1,84977 x 18
E =40,08 1,1487 0,78843 x 10
F =49,59 1,2453 0,27311 x 18
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Tabel 5.18 Hubungan antara In ge dengahuntuk penentuan energy adsorpsi

Cd** pada suhu £, pH = 6,0 dan maasadsorben LTP-Silika =
0,5 g berdasarkan metode Dubinin-Raduskevich

Konserztr;e;slll_ g:%f awal Ln ge(mg.g?) &2 (2.mo?)
A=476 -0,8278 10,04833 x 10
B =9,86 -0,0801 5,62178 x 10
C=19,85 0,5895 1,19292 x 16
D = 30,52 0,9888 0,36653 x 10
E = 38,82 1,1572 0,11063 x 16
F =49,77 1,3048 0,03468 x 16

Tabel 5.19 Hubungan antara In ge dengahuntuk penentuan energi adsorpsi

Ni2* pada suhu Z, pH = 6,0 dan massa adsorben LTP-Silika = 0,5
g berdasarkan metode Dubinin-Raduskevich

Konserz:rr%:;,ll_ ;\ﬁ* awal LN 6e(Mg.gY) £ (2.moP?)
A =494 -0,7381 24,41362 x 10
B =9,57 -0,0888 9,23144 x 16
C =19,68 0,6286 3,31601 x 16
D =30,15 1,0494 1,48104 x 10
E = 38,98 1,3083 1,03978 x 18
F =49,98 1,5581 0,71397 x 16

Kemudian dibuat grafik hubungan antafgsumbu x) dengan Ineg(sumbu
y)makadapat diperkirakan harga energi adsorpsi untuk adsorpsi katidegam
tersebut Berdasarkan Tabel 5.Tabel 5.18, dan Tabel 5.19 diperoleh persamaan
regresi linier dan harga energi adsorpsi untuk ketiga ion |dggnd P?*, Ccf*,
dan Nf*yang dapat dilihat pada Tabel 5.20.

107
DISERTASI PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ... HANDOKO D.



IR-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

Tabel 5.20 Parameter untuk penentuan energi adsorpsi ion logdm @f*, dan
Ni2*pada 2?C berdasarkan metode Dubinin- Raduskevich

KDR
lon logam berd (mok.j?) Eads(]-morl) Persamaan regresi
y = -2E-06x + 1,2097
PR+ 0,160 x 16 500,00 (R2 = 0,9187)
. y =-0,198E-06x + 1,095
y = -0,0882E-06x +
Ni2* 0,088 x 1¢ 2380,95 1,2104
(R2=0,8542)

Berdasarkan Tabel 5.20, terlihat bahwa jenis adsorpgjakein logam

beratPl?*, Cd*, dan Nf* adalahadsorps fisika (physicsorption), dengan jenis

Q. pensd
interaksiion-dipol Eyy ~  aametier® (ISraelachvili, 1991)Q =muatan ion logam,

KL = momen dipol dari gugus polar atom N atau atom O dari guguia atan
gugus siloksan 8 = sudut yang terbentuk antara dipol dengan iegs
permitivitas hampae = permitivitas medium) yang memiliki kemiripan dengan
interaksi Van der Waals yang merupakan interaksi ikatan non kovalen yang
lemah (energi interaksi antara 1,2-10,0 Kj.'rﬁ))IEnergi adsorpsi ion i paling
besar, hal ini berarti % adsorpsi atau % penyisinandganh N?* lebih besar
dibanding ion logam berat PbdanCd?™*,

Analisis kinetika adsorps ion logam berat PB, Ccf*, dan N#* yaitu
penentuan orde reaksi adsorpsi, tetapan laju adsorpsi, damadsprpsi awal

berdasarkan perhitungan pada persamaan 2.18, 2.20, dan 2.22 dapgbatitha
Tabel 5.21, Tabel 5.22, dan Tabedl 5.23.
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Tabel 5.21 Parameter kinetika adsorpsi untuk ion logBif* pada suhu 2,
volume larutan ion logam 50 mL, massa adsorben LTP- Sil@® g,
kecepatan pengadukan larutan = 120 rpm

Konsentrasi Harga tetaparLaju penyerapg

awal ionPI?* % Orde reaksi laju adsorpsi awal (h)
(ppm) (k)
4.98 0,337 Orde satu semu 0.0382 0.0166
10.01 0,731 Orde dua semu 0.0271 0.0265
19.96 1,713 Orde satu semu 0.0346 0.0566
29.89 2,448 Orde dua semu 0.0044 0.0634
40.08 3,154 Orde dua semu 0.0033 0.0822
49.59 3,474 Orde satu semu 0.0624 0.2168

Tabel 5.22 Parameter kinetika adsorpsi untuk ion log@ef* pada suhu 2,
volume larutan ion logam 50 mL, massa adsorben LTP- Sil@#® g,
kecepatan pengadukan larutan = 120 rpm

Konsentrasi Harga tetaparLaju penyerapg
awal ion Cd* Orde reaksi laju adsorpsi awal (h)
(ppm) Qe (k)
4,76 0,437 Orde dua semu 0,1587 0,0357
9,86 0,923 Orde dua semu 0,1480 0,1384
19,85 1,803 Orde dua semu 0,0749 0,2728
30,52 2,688 Orde dua semu 0,0714 0,5426
38,82 3,181 Orde dua semu 0,0506 0,5351
49,77 3,687 Orde dua semu 0,0334 0,5187
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Tabel 5.23 Parameter kinetika adsorpsi untuk ion loghli* pada suhu 2,
volume larutan ion logam 50 mL, massa adsorben LTP- Sili&® g,
kecepatan pengadukan larutan = 120 rpm

Konsentrasi Harga tetapar|Laju penyerapg

awal ion N#* O Orde reaksi laju adsorpsi awal (h)
(Ppm) (k)
4,94 0,478 Orde dua semu 0,3456 0,0862
9,57 0,915 Orde dua semu 0,1497 0,1430
19,68 1,875 Orde dua semu 0,0760 0,3040
30,15 2,856 Orde dua semu 0,0475 0,0445
38,98 3,700 Orde dua semu 0,0315 0,5046
49,98 4,750 Orde dua semu 0,0230 0,6097

Keterangan :

kq : tetapan laju reaksi addsorpsi orde satu semu (fH)enit
ko : tetapan laju reaksi adsorpsi orde dua semu (& menit?)
h1: laju adsorpsi awal orde satu semu (rmiguenit?)

hy : laju adsorpsi awal orde dua semu (rrigngenit?)

Je : Massa solutt (adsorbat yang teradsorpsi pada saat setingmsgttiaimassa
adsorben) (mg:9

Berdasarkan Tabel 5.21, order reaksi adsorpsi untukPidh bervariasi
dengan orde satu semu dan orde dua semu hal ini dikarenakkrianemiliki
mobilitas yang relatif paling kecil bila dibandingkan dengan kedwmalagam
(CcP* danNi?"), tetapi secara teoritis idPl?* berdasarkan perhitungan % karakter
kovalen memiliki kemampuan berinteraksi lebih besar denglas &finitas ikatan
yang lebih tinggi (donor pasangan elektron bebas, dalarmihalom N dalam
gugus amida |, amida Il, dan amida Il dalam komponen protesarkdalam
limbah tahu padat) dan dengan situs afinitas ikatan yang tebifah (donor
pasangan elektron bebas, dalam hal ini atom O pada gugussilate silanol
dari silika), sehingga waktu menetap di kedua situs ikatan terstliiuiama bila
dibandingkan kedua ion loga@d?* dan Nf*. Oleh karena itu, orde reaksi untuk

adsorpsi ion logarR?* bervariasi bisa berorde satu semu atau berorde dua semu.

Sebaliknya untuk ukuran ion yang relatif lebih kecil ya@e?* dan Nf* tetapi

memiliki mobilitas yang lebih tinggi, kedua ion logam tersebelatif
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berkencederungan berinteraksi dengan situs afinitas ikatag bih tinggi
daripada berinteraksi dengan situs afinitas ikatan yanj tebdah. Oleh karena
itu, kedua ion logancd?* dan Nf* memiliki orde reaksi yang seragam, yaitu lebih

dominan berorde dua semu.

5.15 Hasl Karakterisas Jenis Ikatan Antara Limbah Tahu Padat
Terimmobilisas pada Silika dengan lon Logam Pb?*, Cd?*, dan Ni?'
Menggunakan FTIR
Untuk mengetahui adanya interaksi antara ion logam R4t Ccf*, dan

Ni2* dengan atom-atom donor pasangan elektron bebas dalam liKd&P-Si
digunakan analisis FTIR seperti yang ditunjukkaan oleh Gambar

(@)

% Transmisi

4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 -t 8500
Stk Mofral 1/cm

Bilangan gelombang (ct)

111
DISERTASI PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ... HANDOKO D.



(b)
an '»-._,. l' }
" , J
e : J , |
325 A | |‘
D
= WE
2 » f |
E \/ ‘ |
|_ |‘ | ,
B} 275 v
25
225
lCC_C- 3503“ 3000 : 2500 '33:"‘ | "X!ﬁ 1500 |Z’f£> 1000 . 50 %é-:
Piocriaea0s Bilangan gelombang (ct) ot
(c)
= _——“\\\ A
- ’ |
- N‘\\ ’/ { || 'f\'\
* / } < f ‘\ f \
A~ \\ [ \/\ ™ J
=s \ / Yes D\ | (J
\ / -:' \ 1
— \ / . . \ {/' \ .LQ
R} A \ / 3 '\ ’ ' Iz
= 8
2 30 \'“/ ||| B \ }
E o || / l‘
— - \ ) v
8 . \ | :
&5 ‘.| | b
\ I|
\| '
‘I ',
- l
I
4 U
25 |
40(‘0 3500 3000 =00 1250 1000 750 50
N Sk Newrs B Bllangan gelombang (cﬁ) ticm
Gambar 5.18 Spektrum FTIR hasil adsorpsi ion logam (af'Ptb) Cd*, dan (c)
Ni2* oleh adsorben limbah tahu padat terimmobilisasi pada silika
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Hasil analisis FTIR adsorpsi ion logam beRif*, CcP*, dan Nf* oleh
adsorben limbah tahu padat terimmobilisasi silika adalah selbeglait:

Pada bilangan gelombang 3427,62%atan 3410,26 crhvibrasistretching
(ulur) gugus -OH dari silanol yang berikatan hidrogen dengan gugudadmi
amida Il, dan amida Il dari komponen protein kasar limbah paldiat, sedangkan
pada bilangan gelombang 3348@4* vibrasi ulur dari gugus -OH silanol bebas.
Pada bilangan gelombang 2929,97'¢r2926,11 cm, 2862,46 cm, 2854,74 cm
1 dan 2856,67 cthmenyatakan vibrasi ullgugus -CH dari rantai hidrokarbon
pada rantai polipeptida protein kagaau lemak kasar, Pada bilangan gelombang
1633,76 cm dan 1649,19 crh(daerah amida |) menyatakan vibrasi ulur dari
gugus C=0 yang berpasangan lemah dengan vidrasshing (ulur) dari C-N,
vibrasibending (tekuk) dari N-H atau vibrasiending (tekuk) dari NH* (zwitter
ion). Daerahbialngan grlombang 1541,18 €m1548,89 cm,dan 1570,11 crh
(daerah amida I1) menyatakan vibrasi ulur dari C-N yang berpasangan kuat
dengan vibrasbending (tekuk) dari N-H rantai poplipeptida komponen protein
kasar (Fabiaet al., 2002), pada daerdl®89,82 cm? dan1095,6 cm™ menyatakan
vibrasi ulur asimetris guguSi-O-Si dari silika yangberikatan hidrogen antar
molekul dengan amida I, amida Il, dan amida Ill dari kompopretein kasar
limbaah tahu padat, disamping itu juga menunjukkan adartgeaks dengan
ion logam berat, sehingga struktur ikatan siloksan menjadi lebih kuat akibatnya
gugus siloksan tersebut bervibrasi pada bilangan gelombangef@hdésar dari
pada gugus siloksan yang berikatan hidrogen antar molekul diradagbpgangan
gelombang 1087,85 ctnmenunjukkan vibrasi Si-O-Si sebelum adsorpsi ion
logam berat.

Panjang gelombar@p6,84 cni! menyatakan vibrasi ulur interaksi ikatan Si-
O-PI¥*, pada daerah 790,84 ém794,70 cm, dan 792,77 crh menyatakan
vibrasi ulur simetris Si-O-Si dari silika459,07 cnm! menyatakan vibrasi ulur
simetris ikatanPl?*-N (atom N dalam amida padkatan peptida, perhitungan
energi vibrasi dengan persama@anck, AEvib =h.c.tv = 9,12 x 1! joule/ikatan
P#*- N). Pada panjang gelomba8§6,7 cm™* menyatakan vibrasi ulur ikatan Si-
O-Cc#* dan Si-ONi?*, 412,78 cmi* menyatakan vibrasi ulur simetris ikat@of*-

N (atom N dalam amida padkatan peptida, AEvib = h.c.v =8,20 x 1¢*), pada
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bilangan gelombang10,85 cm™* menyatakan vibrasi ulur simetris ikatan?™NN

(AEvib = h.c.vo = 8,17 x 1021 jl ikatan Ni?*-N). Dari hasil analisis FTIR dapat

diprediksi secardipotess struktur ikatan antara atom donor gugus aktif dalam
limbah tahu padat terimmobilisasi pada silika denddd*, Cd*, dan Nf*

memiliki struktur seperti yang ditunjukkan oleh Gambar 5.19.

) — )
Dee=a=
Iu' _'
y Decnes

0 O < L‘J o ".:. .
) ('_. :_- . - 2 M
< - ;p‘r':':-d'?"[ al) leknl H | ]
H H ;n“rn‘ll'_.k.\‘x { | R
N —H | F ‘ H N:i = H HH_ { N
| N l O lar ™ ’
s N | A l . K 1
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10—

Gambar 5.19 Struktur hipotesis interaksi antara ion logam berat” WP+, Ccf,
dan Nf*) dengan atom-atom donor pasangan elektron bebas atom
N dari gugus amida |, amida Il, dan amida Il dari komponen
protein kasar dari limbah tahu padat dan atom O gugus siloksan

atau silanol dari silika.

5.16 Hasl Karakterisas Topografi Permukaan dan Kandungan Unsur dari
Limbah Tahu Padat Terimmobilisas pada Permukaan Silika setelah

Adsorps lon Logam Berat dengan SEM-EDX

Untuk memperkuat data hasil analisis interaksi ikatan arketiga ion
logam PI**, Ccf*, dan Nf* dengan FTIR perlu ditambahkan data hasil
karakterisasi dengan menggunakan SEM-EDX yang ditunjukkan Gan@r 5.
dan Gambar 5.21, serta kandungan unsur dalam (% b/b) pada Tabel 5.
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Gambar 5.20 Hasil SEM adsorpsi ion logam berat (afPh) Cc?*, dan (c)Ni?*
oleh adsorben limbah tahu padat terimmobilisasi pada silika.
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Gambar 5.21 Hasil analisis kandungan unsur dengan EDX untuk adsorpsi ion
logam (a)PB", (b) C&*, dan (c) Ni* oleh adsorben limbah tahu
padat terimmobilisasi pada silika.

Tabe 5.24 Kandungan unsur dalam % berat hasil analisis kandungan unsur
dengan EDX untuk adsorpsi ion logam Rty*, (b) Cd#*, dan (c)
Ni2*oleh adsorben limbah tahu padat terimmobilisasi pada silika

(a) (b)

Elemen Wit% (%b/b) | At% Elemen Wit% (% b/b) At%
CK 01.74 00.97 CK 16.41 22.96
OK 41.19 56.10 OK 33.21 47.96
NK 01.06 00.45 NK 00.46 00.12
SiK 53.28 41.45 SIK 46.12 29.66
PbM 01.95 00.20 CdL 01.65 00.31
CaK 01.58 00.85 CaK 02.03 01.07

Matrix Correction ZAF Matrix Correction ZAF
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(c)

Elemen Wit% (%b/b) | At%
CK 16.78 26.44
OK 33.50 46.39
NiL 03.18 01.16
NK 03.25 01.26
SIK 41.85 24.66
CaK 01.48 00.79

Matrix Correction ZAF

Berdasarkan hasil FTIR pada Gambar 5.18 dan Tabel 5.24 diaanmsik
bahwa masing- masing ion loga®tr*, CcP*, dan Nf* terjerap diantara pori-pori
dari adsorben LTP-Silika. Hal ini menguatksinuktur hipotesis yang diusulkan
pada Gambar 5.19, ion logam beit*, CcP*, dan Nf* terikat diantara dua atom
donor pasangan elektron bebas (atom N dan O) yang berasglgas amida I,
amida IlI, dan amida Il dari komponen protein kasar dalam lnthau padat
dengan gugus siloksan dari silika. Kedua gugus aktif (yang mengandung at
donor pasangan elektron bebas) dari partikel limbah tahu gadatartikel silika
tersebut berinteraksi lewat ikatan hidrogen antar molekal ideeraksi dipol

dengan dipol terinduksi sedemikian rupa sehingga terbentuk pori.

5.17 Penentuan Parameter Termodinamika Adsorpsi

Data harga In Kds (tetapan kesetimbangan adsorpsi isotermds
calorimetric method) untuk setiap variasi temperatur dari 30, 35, 45, 55, d&am 60
untuk rentang konsentrasi awal sekitar 5 ppnb0 ppm untuk penentuan
parameter termodinamika adsorpsi ion logabi*, Cd*, dan N#* dapat dilihat
pada Tabel 5.25abel 5.26, dan Tabel 5.27.
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Tabel 5.25 Hubungan antara harga Inals terhadap temperatur (T) untuk
adsorpsi iorP¥* dengan massa adsorben LTP-Silika 0,5 g pada pH

> In Kaas(L.g™2) Temperatur (T) (K)
-3,341 303
-3,202 308
-1,416 318
-0,376 328
0,299 333

Tabel 5.26 Hubungan antara harga Inals terhadap temperatur (T) untuk
adsorpsi iorC?* dengan massa adsorben LTP-Silika 0,5 g pada pH

=6,0
In Kags(L.g™) Temperatur (T) (K)
-4,393 303
-3,608 308
-2,188 318
-0,676 328
-0,033 333

Tabel 5.27 Hubungan antara harga Inats terhadap temperatur (T) untuk
adsorpsi iorNi?* dengan massa adsorben LTP-Silika 0,5 g pada pH

= 6,0
In Kags(L.g™) Temperatur (T) (K)
-4,702 303
-3,058 308
-2,116 318
-0,265 328
-0,200 333

Selanjutnya dibuat persamaan regresi linier yang menyataiknngan
antara harga In ¥ds(sebagai sumbu y) yang ada pada Tat@h Tabel 5.26, dan
Tabel 5.27 dan dengan 1/T tK (sebagai sumbu X) untuk memperoleh harga

entalpi adsorpsi rata-rata untuk ionPt?*, Ccf*, dan N¥* berdasarkan persamaan
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Van’t Hoff pada persamaan 2.31. Harga entalpi adsorpsi rata-rataldipeiari
nilai slope dari persamaan Van’t Hoff tersebut. Tabel 5.28 berikut ini adalah data
harga entalpi adsorpsi rata-rata untuk ketigaPibii, Ccf*, dan N#*.

Tabel 5.28 Harga entalpi adsorpsi rata-rata untuk ion logofi, CcP*, dan N#*
pada rentang temperatur°80- 6(°C

lon logam Entalpi adsorpsi rata-rata Persamaan regresi
berat (AHags(rata-ratd) (Kj.mol) Linier
Y =-11493x + 34,462
PR+ 95,553 (R?=0,9831)

Y =-14704x + 44,119
C* 122,249 (R?=0,9995)

Y = -13362x + 40,132
Ni2* 111,092 (R2=0,9778)

Berdasarkan tabel (hubungan lss&dengan T) terlihat bahwa makin tinggi
temperatur adsorpsi maka makin besar pula &tpmistau % penyisihan
dari ketiga ion logam Ph Ccf*, dan N#* hal ini dapadilihat dari harga Kisyang
makin besar bila temperatur dinaikkan. Makifggi temperatur mobilitas ketiga
ion logam tersebut makin meningkat dikarenakan viskositas reohaakin
menurun, sehingga kemampuan adsorben untuk menyerap ion loganjubar
makin besar pula.

Disamping itu, makin tinggi temperatur ukuran pori-pori datsaaben
relatif makin membesar sehingga makin memudahkan ketigaogaml tersebut
menerobos ke dalam pori-pori adsorben untuk berinteraksi dequgus-gugus
pendonor pasangan elektron bebas dari gugus aktif yang ada addamben
tersebut. Khususnya untuk ion logam?RPmakin tinggi temperatur, maka %
adsorpsinya meningkat drastis bila dibandingkan dengan kedua ian Odd
dan Nf*. Hal ini sesuai dengan teori yang menyatakan bahwa gugus pendono
pasangan elektron bebas (atom N dan O) dari gugus aktif adsoehderung
lebih menyukai berikatan dengan ion logani‘Rlikarenakan % karakter kovalen

(Tabel 5.16) dari interaksi ikatan antara iorf*Rlerhadap gugus aktif tersebut
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lebih besar dan lebih stabil dalam pelarut polar daripada keduad* dan Nf*.

Dari harga entalpi adsorpsi rata-rata yang berjemi®ter mik dapat disimpulkan
untuk adsorpsi iorPI?* memerlukan energi yang paling rendah dibanding kedua
ion logam Cd" dan N#* hal ini berarti ion P¥ lebih mudah teradsorpsi dan lebih
disukai dalam hal berinteraksi dengan gugus-gugus aktif dari kemhsqrada
rentang temperatur yang lebih tinggi.

Disamping itu juga dapat ditentukan fungeadaan (AGadgsdanASag9 untuk
adsorpsi ketiga ion logam tersebut dengan menggunpéesamaan 2.30 dan
persamaan 2.32. Harga fungsi keadaan untuk ketiga ion logandeb dan Nf*
pada rentang temperatur®®- 60°C dapat dilihat pada Tabel 5,2Babel 5.30
dan Tabel 5.31.

Tabel 5.29 Harga fungsi keadaan termodinamika adsorpsi untuk ion I&d@&m

T (K Kaas(L.gD) | AGass(Kj.molD) | ASaas(Kj.molLKY
303 0,0354 8,416 0,2876
308 0,0407 8,199 0,2836
318 0,2427 3,744 0,2887
328 0,6866 1,025 0,2882
333 1,3485 -0,828 0,2894

Tabel 5.30 Harga fungsi keadaan termodinamika adsorpsi untuk ion I&&m

T (K) Kadas(L.g8) | AGaas(Kj.mol™?) ASag{Kj.molt.K?)
303 0,0124 11,067 0,3669
308 0,0271 9,239 0,3669
318 0,1121 5,785 0,3662
328 0,5086 1,844 0,3671
333 0,9675 0,091 0,3668
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Tabel 5.31 Harga fungsi keadaan termodinamika adsorpsi untuk ion Idg&m

T (K) Kadgs(L.gY) | AGags(Kj.mol?) ASag{Kj.molt.K?)
303 0,0091 11,845 0,328
308 0,0470 7,8310 0,335
318 0,1205 5,5940 0,332
328 0,7670 0,7230 0,336
333 0,8184 0,5550 0,332

Terlihat pada Tabel 5.29abel 5.30, dan Tabel 5.31 untuk %adsorpsi ion
logam PB" pda rentang suhu 30 — 60°C lebih besar daripada kedign logam
Cd?* dan Nf*. Hal ini terlihat dari harga entropi adsorgpaBas) untuk ion PB*

yang memiliki harga paling rendah dibanding kedua ion logaii @xh NF*.

Jadi, derajat ketidakteraturannya paling kecil, artinya adsoi@si PF*

berlangsung paling mudah dan lebih cepat. Disampingdiu, harga AGads

khususnya pada suhuDuntuk ion logam PY bernilainegatif, artinya proses

adsorpsinya berlangsung spontan dibandingkan dengan kedug&om @d* dan

Ni2".

5.18 Hasil Pengaruh pH terhadap Adsorpsi lon Logam Berat Pb?*, Cd?*,

dan Ni2*

Pengaruh variasi pH terhadap % penyisihan ioii,Rtaf*, dan N#* dapat
dilihat pada Gambar 5.22.
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Gambar 5.22 Grafik fungsi pH terhadap % penyisihan ion logam yang tqusera
(@) untuk ion PH(konsentrasi awal = 49,88 ppm), (b) untuk ion

CcP*(konsentrasi awal = 49,77 ppm),

dan (c) untuk ion

Ni2*(konsentrasi awal = 48,90 ppm) volume larutan ion logam
sebanyak 50 mL, dengan kadar sekitar 50 ppm, massa adsorben =

0,5 g pada suhu 22, kecepatan pengadukan 120 rpm.

pH optimum rata-rata untuk adsorpsi ketiga ion logari',P6c*, dan

Ni2*adalah 6, bila pH di atas 6 maka akan terjadi peristiwa pengamdeetiga
ion logam tersebut menjadi bentuk hidroksidaiyiéai Ksp Pb(OH)= 2x10%,

Ksp Cd(OH}=2x10", dan Ksp Ni(OH)= 6x10'pada suhu 2&). Oleh karena
itu pH optimum dibatasi pada pH 6 yaitu pH asli dari larutan limdiatetik ion

P, Ccf*, dan Nf*.

5.19 Hasl Penggunaan

Ulang Adsorben
Terimmobilisas pada Silika

Limbah Tahu

Padat

Berikut ini adalah tabel data hasil penggunaan ulang adsbftienSilika

untuk adsorpsi ketiga ion logam ion?PCcf*, dan Nf*.

Tabel 5.32 Data hasil penggunaan ulang adsorben LTP-Silika untuk % pleguyisi
ketiga ion logam ion PB, Ccf*, dan Nf*.

% Penyisihan
Penggunaan
ulang adsorbe PR+ CcR+ Ni2*
1. 68,805 72,051 93,069
2 67,401 70,024 90,124
3. 65,297 68,118 88,201
4. 42,081 46,167 62,399
5 38,702 40,028 50,102
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Keterangan :

volume larutan ion logam = 50 mL Massa adsorben LTR&5# 0,5 g Waktu
kontak = 120 menit

Konsentrasi awal P, C?*, dan Nf*berturut-turut : 49,88 ppm, 49,84 ppm,
dan 49,92 ppm
Kecepatan pengadukan = 120 rpm

pH awal PB" = 5,2, pH awal C# dan N¥* =6

Penggunaan ulang adsorben LTP-Silika untuk adsorpsi ion |dgmat
PI¥*, CcP*, dan N#* hanya dibatasi sampai tiga kali saja, di atas pengguraag
tiga kali terjadi penurunan cukup dratis % penyisihan ketiga ionriagasebut.
Hal ini dikarenakan terjadinya penurunan kemampuan kinerja gugyss aktif
dari adsorben LTP- Silika yang mengikat ketiga ion logasetert.

5.20 Hasll Adsorps Isotermis Sisstem Campuran Biner dan Terner lon
Logam dari Limbah Sintetik oleh Adsorben Limbah Tahu Padat
Terimmobilisas pada Silika

Tabel 5.33 % Penyisihan campuran ion logam biner limbah sintetik attorben

LTP-Silika
Campuran Limbah Sintetik lon Logam Biner| % Penyisihan (%)
Pb2*dan Cd* (pH awal = 4, pH akhir = 6) 57,83 dan 39,75
Pb?*dan Nf* (pH awal = 5, pH akhir = 6) 56,54 dan 51,20
Ni2*dan Cd* (pH awal = 5, pH akhir = 6) 49,94 dan 46,31
Keterangan :

Volume campuran ion logam Biner = 50 mL Massa adsorben&ililea = 0,5 g
Waktu kontak = 120 menit

Konsentrasi awal Ph, Cf*, dan Nf* berturut-turut: 47,20 ppm, 20,35 ppm, dan
49,20 ppm

Kecepatan pengadukan = 120 rpm

pH awal adalah pH asli dari campuran biner ion logam

Tabel 5.34 % Penyisihan campuran ion logam terner limbah sintetik oleh
adsorben LTP-Silika

Campuran Limbah Sintetik lon Logam Ternel % Penyisihan (%)

Pb2*, Ccf*, Ni?* (pH awal =5, pH akhir = 7) 46,57; 28,63; 35,44
Keterangan :
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Volume campuran ion logam Terner= 50 mL Massa adsorbenSilika-= 0,5 g
Waktu kontak = 120 menit

Konsentrasi awal P Cd*, dan Nf*berturut-turut: 46,90 ppm, 20,20 ppm, dan
48,90 ppm

Kecepatan pengadukan = 120 rpm

pH awal adalah pH asli dari campuran terner ion logam

Dari Tabel 5.33 terlihat bahwa terjadi kompetisi ion loghenat untuk
memperebutkan gugus aktif pendonor elektron bebas dalam adéaikamtuk
campuran biner ion logam maupun campuran Terner. Dalam fdiydty paling
disukai oleh gugus-gugus aktif adsorben LTP-silika dibandingkan kedua
logam lainnya dikarenakan sesuai dengan teori bahwa % karlattelen
interaksi antara ion logam Pldengan atom- atom donor pasangan elektron bebas
(atom N dan O) dari gugugyugus aktif adsorben limbah LTP-silika mempunyai
harga paling besar, sehingga interaksi ikatan antara ®rd®hgan gugus donor
lebih stabil dari pada kedua ion logam lainnya (lihat Tabed)5Hal yang sama
juga terjadi pada sistem campuran ion logam terner.

Untuk membuktikan apakah campuran ketiga ion logam berat telah
teradsorpsi oleh adsorben limbah tahu padat terimmobiliadsi gilika dilakukan
karakterisasi dengan SEM-EDX yang dapat dilihat pada Gambadar2Gambar
5.24, serta tabel kandungan unsur (% b/b) yang ada dalam ad$orbah tahu
padat terimmobilisasi pada silika yang telah mengadsorpsiakémiy logam

tersebut seperti yang ditunjukkan pada Tabel 5.35.
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Gambar 5.23 Hasil SEM adsorpsi campuran ketiga ion logam berat, Rxf*,

dan Nf* dalam limbah sintetik oleh adsorben limbah tahu padat
terimmobilisasi pada silika.
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Gambar 5.24 Hasil analisis kandungan unsur dengan EDX untuk adsorpsi
campuran ion logam Ph Cd*, dan N#* oleh adsorben limbah
tahu padat terimmobilisasi pada silika
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Tabel 5.35 Kandungan unsur dalam %berathasil analisis kandungan unsundenga
EDX untuk adsorpsi campuran ion logam?RICd*, dan Nf* oleh
adsorben limbah tahu padat terimmobilisasi pada silika

CK 19.93 29.83
OK 34.91 44.96
NiL 01.08 00.60
NK 02.24 01.04
PbK 01.95 00.24
SIK 39.40 23.13
CdK 00.74 00.48
Matrix Correction | ZAF

5.21 Aplikas adsorben Limbah Tahu Padat Terimmobilisas Silika pada
Limbah Riil Electroplating

Kadar ion-ion logam berat yang ada dalam limbaleledtroplating dapat
dilihat pada Tabel 5.36.

Tabel 5.36 Jenis dan kadar logam berat dalam limbakteléttr oplating

Jenis ion logam berat dalam| Konsentrasi (ppm)
limbah riil electroplating
Pb?* 46,51
Cd? 19,12
Ni2* 48,10
Zn?* 51,60
cuwt 28,61
Cr**total 38,60

Sedangkan hasil %penyisihan campuran ketiga ion lo§fa ©f*, dan N#*
dalam limbah riil electroplating oleh adsorben LTP-Silika dapat dilihat pada
Tabel 5.37.
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Tabel 5.37 % Penyisihan Campuran Terner ion logari"P8c*, dan N#* dalam
limbah riil electroplating oleh adsorben LTP-Silika
Campuran Limbah Ri#ectroplating lon

% Penyisihan (%)
Logam

Pb?*, CcP*, Ni#* (pH awal = 5, pH akhir = 7) 40,61; 16,25; 20,77

Keterangan:

Volume campuran ion logam limbah mlectroplating= 50 mL
Massa adsorben LTP-Silika=0,5¢g

Waktu kontak = 120 menit Kecepatan pengadukan = 120 rpm
pHawal adalah pH asli dari limbah rdlectroplating

Dari Tabel 5.37 % penyisihan campuran ion logam berét, Rlaf*, dan
Ni2*dalam limbah riilelectroplating terlihat bahwa ion Pb memiliki % penyisihan
yang terbesar. Penjelasannya sama pada penjelasan limledik seanpuran ion
logam Biner dan Terner. Tetapi % penyisihan ketiga ion loganat BPB*, Ccf,
dan Nf* dalam limbah riilelectroplating lebih kecil dari pada dalam limbah
sintetik. Hal ini dikarenakan dalam limbabh riil terdapat ledalni tiga logam berat
yang semuanya saling berkompetisi satu sama lain untuk diadsietpadsorben
LTP-Silika. Sehingga kemampuan adsorben LTP-Silika untuk penyisihan
campuran ion logam dalam limbah riil lebih rendah dibandirey dipakai dalam

limbah sintetik.
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BAB VI

KESIMPULAN DAN SARAN

6.1 Kesmpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpbldana:

1  Hasil karakterisasi dengan XRD menunjukkan bahwa limbah tahu padat
terimmobilisasi pada silika memiliki struktur sebagian bedidominasi
oleh strukturamorf, sedangkan karakterisasi dengan FTIR menunjukkan
interaksi antara gugus aktif dari silika dengan gugus aktif dabalmntahu
padat melalui pembentukaikatan hidrogen antar molekul dan dipol
dengan dipol terinduks. Karakterisasi ukuran partikel adsorben LTP-
Silika dengan PSA menunjukkan ukuran rata-rata partikel Harska
mikrometer. Karakterisasi dengan SEM-EDX menunjukkan bahwa
permukaan adsorben LTP-Silika memiliki banyak pori, dan kandungan
unsur dalam adsorben meliputi unsur C, N, O, P, Si, dan @akterisasi
dengan BET-BJH didapatkan adsorben LTP-Silika memiliki Iluas

permukaan BET sebesé6,2103 m2'.g'1, volume porisebesar 0,147072

cm‘?‘.g'1 serta ukuran pori rata-rata sebes@724 nm yang tergolong jenis
mesopori, dan lebih tahan terhadap serangan bakteri datfipdmh tahu

padat yang tanpa terimmobilisasi dengan ailik

2. Model adsorpsi isotermis yang sesuai untuk ketiga ion logarat P,
Cc?*, dan Nf* adalah modelBiLangmuir. Sedangkan model kinetika
adsorpsi untuk ion logam berat?menunjukkan jenis orde satu semu dan
orde dua semu. Sedangkan untuk ion logam b&et" dan N

menunjukkan jenis orde yang seragam, yaitu orde dua semu, dendam

laju adsorpsiawal (h) seébagai berikut:t = wir*s Reaz+s hpps+ gy
termodinamika adsorpsi untuk ketiga ion logam bBtAt, CF*, dan Nf* memiliki
rentang temperatur 30-60°C berjenis endotermik dan memiliki harga entalpi
adsorpsi rata-rata berturut-turut adalah sebbgglut : AHrata-rata = 95,553
Kj.mol?, 122,249 Kj.mot, dan 111,09Kj.mol* dengan ion PH memiliki
harga AGadsdan ASadsrelatif lebih kecildari ion Cd*, dan Nf#".
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3. Dari kompetisi campuran Biner maupun Terner ion logam rdt Cd,
dan Nf*, ion PB* yang memiliki persentase penyisihan yang paling besar
dikarenakan persentase karakter kovalen interaksi aiotar@l¥*, dengan
gugus atom pendonor pasangan elektron bebas (atom N dan atom O) da
adsorben LTP-silika paling besar, sehingga interaksi ikataRi®ndengan

gugus pendonor lebih stabil dalam pelarut polar.

6.2 Saran

Perlu diteliti penggunaan immobilisator silika lainnya yangintesis
dengan menggunakan prekursor tertraetil ortosilikat (TEO$ytetil ortosilikat
(TMOS) atau immobilisator selain silika yang berbasis biopalirfseperti
natrium alginat) yang diharapkan dapat lebih meningkatkan % penyisiha
terhadap ketiga ion logam be@t?*, C* dan Nf* terutama bila diaplikasikan
pada limbah riielectroplating.
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LAMPIRAN

l. DATA PENDUKUNG
1. Lampiran Hasll Analisis Kualitatif Kandungan Asam Amino dalam
Limbah Tahu Padat dengan LC M'S
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Method For Amino Acid Analyses

Defated freeze- dried sample was hydrolyzed for 24 hr by refluxing in 6 N
hydrochloric acid, evaporated to dryness, and dissolved in citrate buffer at
pH 2.2. A portion of the hydrolysate with norleucine as internal standard
was analyzed for amino acids

DISERTASI et ni sss1es  PENGEMBANG LIMBAH w215 1% +1

4

HANDOKO D.



IR-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

‘:} Laboratorium PT. Gelora Djaja

Library Search Report
Data Path | C:\msdchem\1\DATA\

Data File - 12041904.D

AcqOn 12 Apr 2019 1444

Operator : KNJ

Sample :Limbah Tahu Padat (057 LU15)
Misc  : 1gr sampel + 5 ml methanol
ALS Via : 7 Sample Muttiptier: 1

Search Libraries: C:\Database\NISTOZ.L Minimum Quality: 85
C:\Database\Wiley275.L Minimum Quality: 85

Unknown Spectrum. Apex
Integration Events: Chemstation Integrator - autoint1.e
Result Of LC MS Analysis
Pk# RT Area% Library/ID Ref# CAS# Qual

1 14.08013.08 C.\Database\Wiley275.L - D-Glutamic Acid Matching: 93%

2 15.174 2.41 C:\Database\Wiley275.L - Leucine Matching: 94%
3 16,073 1.56 C:\Database'Wiley275.L - Arginine Matching: 92%
4 19.367 0.72 C\Database\Wiley275.L - |soleucine Matching: 95%

5 22.07211.98 C:\Database\Wiley275 L - Asparatic acid ~ Matching: 93%

EKSTRAKTAHUHP-50+.M Mon Apr 22 11:04:18 2018

Surabaya, 22 April 2019

Mengetahui, Penanggung jawab Pengujian,
Dr. Mohammad Holll Kusnarijanto
Factory Lab. Manager Lab. Material Technical Test SPV
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2. Analiss Ukuran Partikel dari Limbah Tahu Padat Terimobilisas
pada Permukaan Silika dengan Zetaszer NanoZs PSA
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Woll Position:
Rocord Number; 18 File Name: Putr Dahla 2018 &t
Tempeeaturs ') 2010 Maas Datn & Tiime: Thorsday, March 15 2048 9 07 25 AM
Derlved Count Rate theps):. 1750 Solvent NaOH
Intercopt: 4 004 Messuromment quality.
Hydrodynamic Radius Estimatod MY (2 S0) (KDa): 11708 2 @ 81007
ZAverage |+ S} (dom): 225326 ¢ 29 “Polydispersity: 5 ¢
Polydispersity tndex: § 703 Sample Polydispersity. Polycisperse
Distribution Reaults [st. MW (KDa) Pesk
Mean £ SO fwm) %Pd  (Meon s SD)*  Nintensity N Mass  Polydispersity
Peak 1; 1369 £ 1460 wr 30312408 83 %046 Monoceapecse
Peak2: Y07 =1347 134 323044t 4 302043 w1 12 Monocesperse
Poak 3: B18% = 140 164 4350+6 ¢ 46545 g0y i1 Menockspoese
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Record Number: 9 Fido Nama: Putn Dabla 2010 dis
Tempssatues ('Cpp 200 18eos Date & Tima: Thasday Mach 15 2018 51001 A0
Darived Count Rate (kepsp: 1108 Sobrent: NalH
Intorcept: 0 80% Measurement quality,
Hydrodynamic Radius Estimated MW (= SO) (KDa): 3 91a7 £ 3 S10+07
ZAverage (+ SO) (d.amy: 204 38 » 20 %Polydispersity; 100 0
Polydispersity lndex: 1000 Sample Polydispersity. Poydisgerse
Distribution Results £+t MW (KDa) Paak
Moan=SDinm]  SPd  (Means S0P  Niveosity SMam  Polydispuesity
Peak 1: 2490 =2 359 66 1%5ee32 2213 ol 23 ManoGaperse
Peak2: 1544 22T M 176 BTSestz00 121 10 lAanossperie
Peak 3: 0991 21735 190 £42e451% 902045 6a 23 Manotaperse
e Dabtauion by Mevsly T Datrtioor oy Vasy
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BB Beian dem et Proteln Siow 04) | (§) Wek votewn deigos B Mewmurersent Cuswy M) | (€ Coniogrem M . Protess Wizt ) | € Civtibation Over
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Polydispersity lndex: 1000 Sample Polydispersity: Peolycisgerse
Distribution Results [st. MW (KDa) Peok
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\ PeakZz R1E =180 M) 508pcsde 721043 " 11 Nonocespeese
Poak X Wre = 1342 171 8300+6t 10%a+6 204 12 Menockspeese
| 30 DNT e by Wharaly Gt Dieravton by Wess
a 1 © 4
-.a ’i =M "
1 li :
E E” 5!' :
L | ; b1
10 ’
§ . r‘ ' \ { l -
\ | \ A
e 4 y |58 8 : -
(3} 1 " W0 0R 'S 1 » L BT T
Szwian) S (9 0w0)
L Seasimsuadl [ Fewrom sromat

DISERTASI PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ... HANDOKO D.



IR-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

|

E Berauts e 4 Wl Pratetn Sve (M) (§) el Autewn dewip B Memsemen: Cunsty M (€ Comitioguen M) 8 Poohess Wizt M) € Citibadin Over
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Derlved Count Rate theps)y 1511 Solvent NaOH
Intercopt: & 855 Measursrsent quality: 1otur 1o qualing ropon
Hydrodynamic Radius Estimatod MVY (= S0) (KDaj: 1 36e8 & 1010+08
LAvesage |« SO} (dom): 5677 £ 03 SPolydisporsity: 743
Polydispersity lndox: § 552 Sample Polydispersity: Folycisperse
Distribution Results [st. MW (KDa) Peok
Mean £ SO (wm)  %Pd  (Means 5D  Nintensity % Mass  Polydispersity
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3. BET-BJH

ASAP 30 V402 (VA2 E) Uinit 1 Senal = 2041 Page 1

Sampie: LTP slika
Operaton Micmmeaniics
SubmAEr ASAP 2000
Flie CrR0200IATANDO0-351 SMP

Staried: 5302016 6:05:52PM Analysis Agsopive: N2
Compieted: 5/31/201E 7.27:56AM Analysis Bath Temp.: -195.817 "C
Report Time: 5312018 726 14AM Therma Gomection: No
Sample Mass: 0.2300 g Vizrm Free Space. 26.4330 om® Measirned
Coll Free Space: BO.7106 em” Emuittration interval 5 &
Amblent Temperatune: 22.00 "C L ow Preseure Dosec 5000 cmt'g STP

Automatic Degas: Yes

Summary Repodt

Surtace Araa
Singie point suface area at PiPo = D.266216714; 57.9351 mig

EST Surtace Arex £0.2103 mig
Langimulr Surtacs Area 308 5202 meig
1-Piot MiCropoTe Area 04272 mAg
{-Piot Extemal Surtace Area- 53.7E31 milg

BJH Adsorption cumulatve surface anea of pores
between 1.7000 nm and 3000000 nm @ameter: 50.756 Mg

BuH Desorpdion cumulative surface anea of pares
between 1.7000 nm and 3000000 nm diameter 935018 mig

Porg Volums
..-"‘r?b tal o tatal pore: yoiume l:d'l:-ulEE
less Man JEPA?;IH e diameter at PYPo = 09857430 E DL14E272 omg
+Flat micropone wolume: -0L000520 emg

BJH Adsorption cumulative volume of pares
letween 1.7000 nm and 300.0000 nm giameter 01353684 cmg

BJH Desorpbion cumulative volume of pores
between 1.7000 nm and 3000000 nm Mameter: 0147072 orivg
Pore Slze
Ansomtion average pore widkh (4via by BET): 9.7 173Enm
B.H Adsorplion average pore @lameter (4WIAL 10.6692 nm
B.JH Desorption average pore diameter (DAL ST nm
Fraundgiich
Qm-G: 38016 + 03725 gmig STP
m: 28584 + 0.3358
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ASAP 2020402 (V4.02 E) Unit 1

Sample: LTP silika
Operator: Micromeritics
Submitter: ASAP 2020

File: CA202MMDATADDO0-361.5MP

Started: S/3002018 6:05:52PM
Completed: S/31/2018 7-27-56AM
Report Time: S31/2018 7:25:14AM
Sample Mass: 0.2300g
Cold Free Space: 80.7196 cnt®
Ambient Temperature: 22.00 °C
Automatic Degas: Yes

Serial # 2041

Analysis Adsorptive: N2

Analysis Bath Temp.: -185.817 °C

Thermal Comection: No

Warm Free Space: 26 4350 cm® Measured

Equilibration Interval: S s

Low Pressure Dose: 5000 em®g STP

BET Surface Area Report

BET Surface Area

Slope

Y-Intercept

C

Om

Comelation Coefficient
Maolecular Cross-Sectional Area

Relative
Pressure

(PPo) {cmig STP)

- 80,2103 £ 0.5236 mAig

- 0.071404 + 0.000619 glem?® STP
- 0000896 + 0.000111 glem® STP
- B0.714851

- 13.8313 g STP

- D.99088T4

- 0.1620 nm@

Quantity
Adsorbed

1Q(Pa/P - 1]]

0.0640035300
0.110798568
0.164512896
0216259615
0268216714

12.3669
14.1417
15.66843
16.9780
18.1866

0.005529
0.00EsM
0.012354
0.018252
0.020154
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ASAP 2020 vaD2 (V402 E) Unit1 Senal # 2041 Page 10

Sample: LTP slilkka
Operator: Micromanics
Submitter: ASAF 20220
Flle: Cl2i2MDATADDI-351.5MP

Staned: 5302018 §:105:52PM Analysis ABsomive: N2
Completed: 5/31201E 7Z7-56AM Analysis Bath Temp. -195.817 "C
Report Time: 5312018 7:26:14AM Thesmal Comestion: No
Sample Mass: 0.2200 9 Warm Free Spaces 262380 om Measured
ol Free Space: BO.7156 om® Equiliration Imenvalk 5 &
Ambiant Temperature: 22.00 *C Low Pressure Dose:  5.000 omfg STP
Awmpmatic Dagas: Yes

BET Surface Area Plot
+ LTPsllka

0020 B i s i et

JJ1E;--————---------—————-—--------—-——————---------——-————---------————:;;ffi ------

I B m—mmmm = = m = m e e A

1 1
1 1
1 1
b 1 1
1 1
1 1
-

e e B e L e L LR PR T

QPP - 1]
T

DB ————=m = == m m e e e ] B e EEE R PEEEEEEEEE R SRR

- 1 / 1 1 1 1
T 2T U S SR pSpRSRSSSUTRRRS [N SO
1
1

| e | | |

S o A S A S

JJJ}:--—jri --------- b e b

.

[=]
P
in
=
[ B,
===
r—r-———--

1] 0.As 0.
Relative Pressure (PPo)
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Data Harga Massa Adsorbat lon Logam Berat Pb?" yang Teradsorpsi

pada Waktu t Tiap Satuan Massa Adsorben (g:) untuk Sistem Batch pada
Temperatur 27°C, Volume Larutan lon Pb?* =50 mL, Massa Adsorben LTP-Silika

=0,5¢, pH Larurtan = 5,7, Kecepatan Pengadukan = 120 rpm

Waktu gt (mg.g™)

Kontak

Menit) | A B C D E F
10 0,088 | 0,181 | 0,476 | 0429 | 0502 | 0.299
20 0,118 | 0,370 | 1,051 | 1,165 | 1,600 | 9.809
40 0,233 | 0519 | 1,281 | 1,699 | 2,344 | 1694
60 0,288 | 0,621 | 1,455 | 1,934 | 2,438 | 2654
80 0,318 | 0,710 | 1,606 | 2,119 | 2,947 | 3198
100 0,328 | 0,720 | 1,685 | 2429 | 3,148 | 3469

Keterangan:

Penguuran ulang dilakukan dua kali

A : Konsentrasi awal = 4,98 ppmsHarga gpada 120 menit = 0,337 m¢.g

Mmoo O W

PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ...

: Konsentrasi awal = 10,01 ppthHarga gpada 120 menit = 0,731 m¢.g
: Konsentrasi awal = 19,96 pptrHarga gpada 120 menit = 1,713 mg.g
: Konsentrasi awal = 29,89 ppthHarga gpada 120 menit = 2,448 m¢.g
: Konsentrasi awal = 40,08 ppgaHarga gpada 120 menit = 3,154 m¢.g
: Konsentrasi awal = 49,59 pptaHarga gpada 120 menit = 3,474 md.g
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5. Data Harga Massa Adsorbat lon Logam Berat Cd?* yang Teradsorpsi

pada Waktu t Tiap Satuan Massa Adsorben (g:) untuk Sistem Batch pada
Temperatur 27°C, Volume Larutan lon Cd?" =50 mL, Massa Adsorben LTP-Silika
=0,5¢, pH Larurtan = 6,0, K ecepatan Pengadukan = 120

Waktu gt (mg.g™)

Kontak

(Menit) A B C D E F
10 0,195 | 0571 | 1,033 | 1,83 | 1,762 | 2366
20 0,341 | 0,762 | 1,444 | 2,196 | 2,725 | 2835
40 0,345 | 0,782 | 1,670 | 2,450 | 2,868 | 3:236
60 0354 | 0868 | 1,714 | 2550 | 2,967 | 3496
80 0,414 | 0,896 | 1,761 | 2,564 | 2,991 | 3:606
100 0,428 | 0,905 | 1,771 | 2,637 | 3,067 | 3675

Keterangan:

Penguuran ulang dilakukan dua kali

A : Konsentrasi awal = 4,76 ppsHarga gpada 120 menit = 0,437 m¢.g

m m o O W

DISERTASI

PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ...

: Konsentrasi awal = 9,86 ppHarga gpada 120 menit = 0,923 m¢.g
: Konsentrasi awal = 19,85 pptrHarga gpada 120 menit = 1,803 mg.g
: Konsentrasi awal = 30,52 ppthHarga gpada 120 menit = 2,688 m¢.g
: Konsentrasi awal = 38,82 ppgaHarga gpada 120 menit = 3,181 m¢.g
: Konsentrasi awal = 49,77 pptaHarga gpada 120 menit = 3,687 md.g
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Data Harga Massa Adsorbat lon Logam Berat Ni?* yang Teradsorpsi

pada Waktu t Tiap Satuan Massa Adsorben (g:) untuk Sistem Batch pada

Temperatur 27°C, Volume Larutan lon Ni?* = 50 mL, Massa Adsorben LTP-Silika

=0,5¢, pH Larurtan = 6,0, K ecepatan Pengadukan = 120 rpm

Waktu gt (Mg.g™)

Kontak

(Menit) A B C D E F
10 0,332 | 0615 | 1,253 | 1,795 | 2,087 | 288
20 0,358 | 0,658 | 1,367 | 2,090 | 2,686 | 3348
40 0,452 | 0,876 | 1,812 | 2,777 | 3,602 | %626
60 0,459 | 0,885 | 1,820 | 2,800 | 3,613 | 4642
80 0,462 | 0,895 | 1,834 | 2,813 | 3,626 | 4647
100 0,472 | 0912 | 1,870 | 2,835 | 3,657 | 4656

Keterangan:

Penguuran ulang dilakukan dua kali

A : Konsentrasi awal = 4,94 ppsHarga @ pada 120 menit = 0,478mg.g

m m 9o O W

PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ...

: Konsentrasi awal = 9,57 ppfHarga gpada 120 menit = 0,915 mg.g

: Konsentrasi awal = 19,68 pptaHarga gpada 120 menit = 1,875 mg.g
: Konsentrasi awal = 30,15 ppthHarga gpada 120 menit = 2,856 m¢.g
: Konsentrasi awal = 38,98 ppgaHarga gpada 120 menit = 3,700 m¢t.g
: Konsentrasi awal = 49,98 pptrHarga gpada 120 menit = 4,750 mg.g

HANDOKO D.
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Penurunan Persamaan Adsorps BiLangmuir atau M etode Scatchard Plot

C, 1 1

== [ AT 1

Ta G aeHT Dmar ( )
C, 1 Ky €,

G = e (2.2)
Ta G neHT, TmnvfT,

Ce =R e, (2.b)

Ce.qmax. Kl_ = qe + q;KLCe ...... (20)
KL.Ce [qma)('Qe] L S T (2(1)

3: _ _
c - KL'qux
-]

atau s =

o= K G T Kpg, (2.1), dengan dope positif

Secaraumum¥= =K,.q. . +K,.q......... (3), sumbu y = 2= dan sumbu x =g

Ca

Perhitungan Distribus Afinitaslkatan, Jumlah Situslkatan, dan Afinitas

Ikatan Rata-rata yang Terukur

a.

Untuk adsorpsi ion Pbdata sebaaj berikut:
m: 0,439 ; a= Kr: 1,1342 ; K@): 0,2985 L.m¢ ; Kiz): 0,2015 L.m¢
~Perhitungan distribusi afinitas ikatan :
N (K@) = 2308 arm (1- m?)e 238 miogki@
= 2,303 (1,1342) (0,439) (1-(0,43p}2303(0:439) log(0,2985)
=1,574
Dengan cara yang sama menggunakan harggdiperolehN (K1) =
2,944

~Perhitungan jumlah situs ikatan total:

NKL:':‘l_KL N - aF[l o mz:] [:KL_':EH:':' o KL_‘:Tj'j

= 1,1342 (1-(0,439) [(0,2015)°432 (0,2985)439
= 0,293

PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ... HANDOKO D.



IR-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

~Perhitungan afinitas ikatan rata-rata yang terukur:
— m _ _ _ _
KKL:::)‘KL @ m—1 [[Kll'iﬂin - Klllii?]f‘r{i'% o KLE%]] +1
_ 0439 [I},4I}?1—D,EDT-"5]
 0,439-1 '2,02033 -1,7002

=1,248: 1

+1

b. Untuk adsorpsi ion Cddata sebagai berikut:
m:0,5702 ; &= Kr: 1,0654 ; Ky: 0,7931 L.m¢ ; Kz : 0,3856 L.mg
~Perhitungan distribusi afinitas ikatan :
N (K1) = 230 apmm (1- m?)e 238 mlogki@
= 2,303 (1,0654) (0,5702) (1-(0,578)py2:303(0,5702) log(0,3856)
=1,626
Dengan cara yang sama menggunakan harggdiperolehN (K1) =
1,078

~Perhitungan jumlah situs ikatan total:

NKL:':‘l_KL EA] = aF[:l - mz)( L_I'Enjl - KLT:%)
= 1,0654 (1-(0,57G)(0,3856)°57°2 0,7931f57%3
=0,4174

~Perhitungan afinitas ikatan rata-rata yang terukur:
2 — m 1-m 1-m —-m —-m
Riyo-kuw = g LK — KLy /KLy — Ky +1
066353 —-0,5051721

_ 05702 [
1,7218-1,413089

T psT0Z-1
=2,037 2

1+1

DISERTASI PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ... HANDOKO D.



IR-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

C. Untuk adsorpsi ion Nf data sebagai berikut:
m: 0,8352; a= Kr: 2,0535 ; Ku): 22,532 L.m¢} ; Kz : 0,4207 L.mg
~Perhitungan distribusi afinitas ikatan :
N (Ki) = 230 apmm (1- m?)e 238 mlogkiw)
= 2,303 (2,0535) (0,8352) (1-(0,838y2303(0:8352)10g(0.4207)
= 2,462
Dengan cara yang sama menggunakan harggdiperolehN (K1) =
0,089

~Perhitungan jumlah situs ikatan total:
=ag(1—m") (KL_{% - KL_{?EJ

= 2,0535 (1-(0,835R](0,4207)°8352 (22,532 6353
= 1,234

N
Eproy—Ep

~Perhitungan afinitas ikatan rata-rata yang terukur:

m

K = 1-m _ p~1-m -m _ pe—m

fruesn T o1 (i — KIS /RS — K] +1
_ 10,8352 [ [0,4207 ) 1648 _ (29 5gg0-1648 141
= 0.8352-1 ‘(0,4207 )" MEESZ (23 53z )~ DEEST

=3,05% 3
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Tabel Perhitungan Harga K. dan gmax untuk adsorpsi 1on Logam Berat

Pb?*, Cd?*, dan Ni?* Sistem Batch pada suhu 27°C

Perhitungan Kdan Gpax
untuk adsorpsi ion Pb

Perhitungan Kdan Ghax
untuk adsorpsi ion Cd

Perhitungan Kdan Ghax
untuk adsorpsi ion Ni

-~ y1=0,2985x + 0,852
KL= 0,2985 L.md¢
0,0852 = ghax1y Kr)

*+ Omax(1~0,2854 mg.g

~y1=0,7931x + 0,5764
Ki@=0,7931 L.m¢
0,5764 = gaxq) Kra)

* Omax(1=0,7268 mg.g

s~ y1=22,532x 38,406
Kiaw = 22,532 L.mg¢
38,406 = @hax1) Ki()

* Omax1=1,7045 mg.g

~ yo=-0,2015x + 0,9635
KL= 0,2015 L.m¢f
0,9635 = gaxe) Kie)
“ Omax(274,782 mg.g

~y2=-0,3856 + 1,7113
KL = 0,3856 L.m¢f
1,7113 = gax2y K2
* Omax(2= 4, 4380 mg.g

~y2=-0,4207x + 2,8886
KL = 0,4207 L.m¢
2,8886 = @hax2) KL

* Omax2F 6,866 mg.g

PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ...
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10. Grafik Penentuan Energi Bebas Adsorpsi lon Logam Berat Pb?*, Cd?,
dan Ni?* Berdasarkan Perasamaan Dubinin-Raduskevich pada Suhu 27°C
a.)Untuk PB*

1.5
s
1.0 !.. v =-2E-06x + 12007
N R¥*=0291587
i | o o
=l7
E (.01
# 45 0 SOOO08 1060000 1500000 2000000
1.0 T
1.5 . _
£= {joule~_-mol-)
b.)Untuk Cd*
1.5
1.0 :1._ yw=-[) J9SE-(x =] 0955
o s | SR R = 0,9603
=T} LA .
E 00 “#
= 05 Y SOOOOM -, 10000000 15000000
== = '|.
1.0
-1,5 - . .
g- (joule=.maol =)
c.) Untuk N#*
gt 1
g |m — :
BT v = -0L0882E-06% = 1,2104
= 1. 'l Ri= {8542
.-'L -
niy 0,5 .
& e [ OO0 2000000 30000000
T
-1.0 =
-1.5

e* (joule* mol?)
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11. Tabel Persamaan Regresi Linier Orde Satu Semu dan Orde Dua Semu
dan harga ge untuk Adsorpsi lon Pb?" Sistem Batch pada Temperatur 27°C,
Volume Larutan lon Pb? = 50 mL, Massa Adsorben LTP-Silika = 0,5 g, pH
Larurtan =5,7, Kecepatan Pengadukan = 120 rpm

K onsentras Persamaan Regres Persamaan regres Harga g (Mg.g?) yang
Awal (ppm) Linier Orde Satu Linier Orde Dua digunakan
Semu Semu
y = -0,0166x 0,3623 y=2,0272x+ 1005 :
4,98 ’ ’ (R%= 0,9667), Tidak 0,4342 (dargope)

(R?= 0,9925) Sesuai _
Sesual

y =-0,0193x + 0,002¢ L 0108x + 37 72
=1, X , .
10,01 (R?= 0,9677), Tidak y 0,9893 (darslope)

_ (R?= 0,987),Sesuai
Sesuai

0.015x + 0.2146 y = 0,4749x + 12,99¢
= -0, X + 0, .
19,96 y (R?= 0,9896), Tidak 1,6390 (darslope)

(R2= 0,9839) Sesuai .
Sesuai

y =-0,0193x + 0,6094
29,89 (R?= 0,8614), Tidak
Sesuai
y =-0,0248x + 0,858
40,08 (R?= 0,8133), Tidak

Sesuai

y = 0,2622x + 15,76 2,4480 (riil)
(R?= 0,9394) Sesuai

y = 0,1998x+ 12,165 3,1540 (riil)
(R%= 0,8682) Sesuai

00271 11011 y =0,0314x +
y=-4, X+ 1,101 )
49,59 | 25,607 (R=0,0714), 3,4740 (riil)
(R?= 0,8024) Sesuai . .

Tidak Sesuai

Keterangan :

Pengertiarsesuai adalah hargaetyang diperoleh dari grafik persamaan orde
satu semu atau orde dua semu mendekati hamjhrtya. Sedangkan yang

tidak sesuai harga gyang diperoleh dari grafik persamaan orde satu semu atau
orde dua semu jauh berbeda dengan hasgd gya

DISERTASI PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ... HANDOKO D.
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Tabel Persamaan Regres Linier Orde Satu Semu dan Orde Dua Semu

dan harga ge untuk Adsorps lon Cd?" Sistem Batch pada Temperatur 27°C,

Volume Larutan lon Cd?" = 50 mL, Massa Adsorben LTP-Silika = 0,5 g, pH
Larurtan = 6,0, Kecepatan Pengadukan = 120 rpm

Persamaan regres
Linier Orde Dua
Semu

Harga ge(mg.g™) yang
digunakan

y = 2,1096x + 28,044
(R?= 0,9849) Sesuai

0,4740 (darsope)

y =1,0338x + 7,223
(R?= 0,9985) Sesuai

0,9673 (darsope)

y = 0,5238x + 3,666
(R2= 0,9992) Sesuai

1,9090 (darslope)

y = 0,3628x + 1,843
(R?= 0,9998) Sesuai

2,7560 (darsope)

y = 0,3075x+ 1,868
(R2= 0,9998) Sesuai

3,2520 (darsope)

y =0,2537x +
1,9278 (R= 0,9996),
Sesuai

3,9420 (darslope)

K onsentras Pe.rsitmaan Regres
Awal (ppm) Linier Orde Satu
Semu
y =-0,0139% 0,5231
4,76 (R?= 0,8898), Tidak
Sesuai
y =-0,014x - 0,387
9,86 (R?= 0,9698), Tidak
Sesuai
y =-0,015x - 0,1201
19,85 (R?= 0,9516), Tidak
Sesuai
y =-0,0124x - 0,0363
30,52 (R?= 0,9604), Tidak
Sesuai
y =-0,0101x + 0,015¢
38,82 (R?= 0,8513), Tidak
Sesuai
y =-0,0211x + 0,420
49,77 (R?= 0,958), Tidak
Sesuai
Keterangan :

Pengertiarsesuai adalah hargaetyang diperoleh dari grafik persamaan orde
satu semu atau orde dua semu mendekati hamjhrtya. Sedangkan yang
tidak sesuai harga gyang diperoleh dari grafik persamaan orde satu semu
atau orde dua semu jauh berbeda dengan hargbhnya

DISERTASI

PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ...
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Tabel Persamaan Regres Linier Orde Satu Semu dan Orde Dua Semu

dan harga ge untuk Adsorps lon Ni** Sistem Batch pada Temperatur 27°C,

Volume Larutan lon Ni?* = 50 mL, Massa Adsorben LTP-Silika = 0,5 g, pH
Larurtan = 6,0, Kecepatan Pengadukan = 120 rpm

K onsentras Pe.rsitmaan Regres Pe.rsilmaan regres Harga ge(mg.g™) yang
Awal (ppm) Linier Orde Satu Linier Orde Dua digunakan
Semu Semu
y =-0,0148x- 0,7477 5 002x + 11 599
=2, X + , .
4,94 (Re= 0,9273), Tidak | . | 0,4995 (darslope)
_ (R?= 0,9986) Sesuai
Sesuai
y =-0,0207%- 0,3089| 1 0232% + 6.9921
9,57 (Re=0,034), Tidak | o 295 0,9773 (dardlope)
_ (R?= 0,9976) Sesuai
Sesuai
y =-0,0212x - 0,0166 0.5x + 3.2894
=U,0X ) .
19,68 (R=0,9107), Tidak | | 2,0000 (darslope)
. (R?= 0,9976) Sesuai
Sesual
y =-0,0187x + 0,056 y = 0,3265x +
30,15 (R%= 0,8787), Tidak | 2,2466 (R= 0,9973), 3,0628 (darsope)
Sesuai Sesuai
Y= OO0LTX*OISTH ) 2400k + 1,981
=0, X+ 1, .
38,98 (R’= 0,818), Tidak g ~| 40016 (darslope)
. (R?= 0,9964) Sesuai
Sesual
y =-0,0155x + 0,2324 y = 0,1944x +
49,98 (R%= 0,7261), Tidak | 1,6405 (R= 0,9949), 5,1440 (darslope)
Sesuai Sesuai

In(q,— g) =Inq—kt (Orde Satu Semu : sumbu y = Infcp) , sumbu x =t

DISERTASI

t 1

qr ko Ge

PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ...

= +2 t (Orde Dua Semu : sumbu

)g—,:sumbu X =1t)
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Keterangan :
Pengertiarsesuai adalah hargasyang diperoleh dari grafik persamaan orde

satu semu atau orde dua semu mendekati hamghrya. Sedangkan yang
tidak sesuai harga gyang diperoleh dari grafik persamaan orde satu semu
atau orde dua semu jauh berbeda dengan hargbnya
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14. Model Kinetika Orde Satu Semu ion logam Pb?*, Cd?*, dan Ni?*
a.1. Konsentrasi awal ion Pb= 4,98 ppm

.00
] 20 41 4 sl LAk 120

A} 510 v =, 0166x - 0 3623
_ o R¥= 09925
o e k, (1/min) = 00382 (dari grafik)
g -1.00 0. (mg/g) = 04342 (mil)
Z-1.50
Bl
=

__'f LR

-2.50)

i {ment)

a.2. Konsentrasi awal ion Pl= 10,01 ppm

0,00 - -
g 20 eiL il a0 [ 120
0.50
£ -1,00
= =
F-L30 Ty =001938 +0,0028
o R= {19677
900 ki (1/min) = 0,0445
b . (mg'g) = 165 (dar grafik)
g, {mg'a) = 0731 (rl}
250 -

t {menit)
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a.3. Konsentrasi awal ion Pb= 19,96 ppm

020
LR
3
{30 i 80 [ (KD 120
-:]'_ A} 44}
= .60
& 080
i y=-0,015x+ 0,2146
,'D_: -] ) R-" = |:'|_I.:IH:-"|I:_I
= 1.20 Ky (1mm) = 0,0346
gu.{meg) = 1,639 (dan grafik) =
-1.40 q, (mgfg) = 1.713 (ml)
-] .Gl ;
T {ment)
a.4. Konsentrasi awal ion Pl= 29,89 ppm
1.00 v =-0.0193x + 0,6094
R2= (18614
0.5 ko ( Linin) = 60,0445
a0 i R : ——
& . (me/g) =4 068 (dan grafik)
= g, (mg/z) = 2448 (ml)
& 000
g o 100 150
=150
E -1.00
-1.50
L ]
-2.00

t (et}
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a.5. Konsentrasi awal ion Pb= 40,08 ppm

1,00
0,50 1o
= 000 4
£ i 100 120
£ 1050
=
= =100 y=-000248x + (.858
- R*=0,8133
= =10 k, (1/min) = 00571
| quimg'g) = 7.2111 {dari grafik)
-2.00 rrinlo) = 1154 (i
il (mig'g) = 3,154 {rul)
2.5p 4

t {menit)

a.6. Konsentrasi awal ion Pl= 49,59 ppm

Al L 120

v=a0,0271x + 1,1015
R*=1058024
ky (1/mm) = 0,0624
a00 | Oe(mgig)=12,633 (dani grafik)
(. (mg'g) = 3,474 (mml)

log [ge-gt] (me/g)

f (rmemi)
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a.7. Konsentrasi awal ion €tl= 4,76 ppm

0,00 ; -
0 20 40 ail S0 [ 120
_,|'|l_'-'..|_'|. 1
E 1,00 -
g
51,50 4
o vy =-0,0139x% - 0,5231

R2=1[) BRGR
-2.00 - kr{ Hmint=-0.0320 &
e (me'g) = 0,2999 (dari grafik)
Q. {mz'g) = 0,437 (rul)

t {menit)

a8. Konsentrasi awal ion €t= 9,86 ppm

0,00 - T T
0.2 ] AU 443 il 2 [ [H} 120
0.40 y=40i %~ (357
_ . Bi=10.9698
£y 000 ky ( 1/'miin) = 0,0322
= &0 Pedmg'gy = 04102 {dari gratik)
i o] = 1977 ('m
= -1.00 qQ. (mg'g) = 0,923 (rl)
= -1,20
2140
-1,60
=1 51
2,00 -

t {menit)
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a9. Konsentrasi awal io6d?* = 19,85 ppm

0,00 ' '
2 : ' 20
020 ¥ At i ol atl L H} 1
y=-0.015x - (L1201
(40 R*=10,9516
ET: 060 ky(1/min} = 0,0345
oy Q. (mg'g) =0,7584 (dari grafik)
— -I80 Q. (mu'gy="1.803 {nil)
=
o =1 Ul
o
e -1, 210
140
.
160
-1.30

t {menit)

a.10. Konsentrasi awal ion €t= 30,52 ppm

11,00 T T
g ®*-20 443 ilH il [} 120
020 y-=<0 0 245 - 0.0363
R*=0.9604

D40 Ky (1/min) = 0,0286
b ge{mg/z) = 09198 (dari grafik)
2 e = % R8R (e
E 060 Q. (meg'a) = 2688 (ml)
2-080
Bl
= 100

1.20

1,40 ,

I {tnenit)
DISERTASI PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ...
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all. Konsentrasi awal io@c?* = 38,82 ppm

.00 T T
2010 I 20 41 i Bl [ (H} 120
020 4 . ) -II].QIEJ |".. = 0156
s Ri=1058513
&030 ky ( /min) = 00233
E 040 Pedmg'gy = Lo366 {dari grafik)
o . me]1= 31 1% Ll
= .50 a. (me'g) = 3,181 {ml)
£ :
= 60
2070
-0 B0
SR
-1.00 -

t {menit)

a.12. Konsentrasi awal ion €t= 49,77 ppm

0,50
L]

LRI
. g 100 120
= 050
=
T -1.00
_'-
=
e -] 50 v =-00211x + 04209
= R*= 0,958

3 00 Ky ( Hming = 0,0486 .

e g.(mg'g) = 2636 (dan grafik)

g, (mg/g) = 3 687 (mil)
2.50 4

t {menit)
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a.13.

ala.

IR-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

Konsentrasi awal ionNi= 4,94 ppm
.00 T T
i 2 44 4] 20 [ K} 120
sz | y = -0,0148% -0,7477
0i>0 R*=09273
£ s ko (1/ming = 0,034]
E -1.00 4 gdmgiz) =0 1788 (dari grafik)
— q. (mga) = 0478 (i)
T
=-1,50 -
o0
-2.00
250 4

t {menit)

Konsentrasi awal ion Rii= 9,57 ppm
0,00 T T
i 20 44 ild] il [ 20
. ¥ =-0L0207x -Ul'!fiﬂ:%fa
.50 . R= 0934
% k, (1/min) = 0,0477
g 1,00

. fmg'z) = (491 {dan grafik)
g, (mg'e) = 0915 (nil)

=200 4

log [ge-gt] {m;

-2 50

-3.00 -

t {menit)

PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ...
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a.15. Konsentrasi awal ion Ri= 19,68 ppm

0,00 T
g AU 4 L) 20 [ K} 120
4 y=-0,0212x - 0,0116
0,30 - R*=0,9107
&L Ky (1) = 00438
£ .1.00 4 . (mg'g) = 0.9736 {‘E!ﬂ!'i_gmﬁk}
- g, (mg'g) = LE75 (nil)
-._-_Ii‘_ &
=-1,50 -
o
-2
®
2.50
t {memit)
a.16. Konsentrasi awal ion Ni= 30,15 ppm
.50
000 —=
- i A w0 s g0 100 120
L - v =-0,0187x = 0.,0567
= 30 4 ' k
= ’ R*=08787
T Ky (Dmuny = 0,0443]
=100 wng'z) = 1,1395 (dan grafik)
i - J{me/g) = 2,856 (riil
-1,50
.
-2.00 -

t {menit)
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a.17. Konsentrasi awal ion Ri= 38,98 ppm

.40

020 4 .

0,00 . -
20 B ) 14 i B0 1 04) 20
= St ¥ = 00171 01571
=040 RE=0.818
— -0.60 by 1 it} =-0,0394
T 0,80 {mg/'g) = 1,438 _L.:lan zrafik)
= {mg/g) = 3,700 (mil)
% -1.'-]'" - =T

g
[ ]

o

1,20
=1 44
=160
-1.80 :

t{menit)

a.18. Konsentrasi awal ion Ni= 49,98 ppm

1,60

(.40 =z

0,20 .
er .00
et | ' 2
£-020 Y 0= Forss MWozd
= 040 R:=10,7261
2 060 o (1'min} = 0.0357
T {mg'g) = 1,7077 (dari grafik)
= 80 = (mg/ey = 4,750 (i)

1,00 . =

120

-1.40 -

t (menit)
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15. Model Kinetika Orde Dua Semu lon Logam Pb?*, Cd?*, dan Ni?*

b.1. Konsentrasi awal ioR?* = 4,98 ppm

trgl {mentt gmg)

350,00
300, 0

250 1)

200,00

150, (4

" 100,00

S0.00

WELT

i

y=20272x + 110,57
R = 0.9667
k; {g'mg menit) = 0,0411
il (mg'g) = 04933 (dan grahk)
(. ime'g) = 0,337 (ml)
20 40 &l Bl 10 120

et )

b.2. Konsentrasi awal ioRl?* = 10,01 ppm

DISERTASI

ik
2§

Lrgl { menit. g/

R
14001
120,04
: 100 (1)
50,00
Gl 0o
1000
2000
R

v = .0108x +37.725
R2= 0,987
k; {g'mganenit) = 0,0271
e {mg/g) = 0.9893 {dari grafik)
(. (mg/g) = 0,73 il

20 40 60 Bl 100 120
T oimeant)
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b.3. Konsentrasi awal ioR?* = 19,96 ppm
T0.00

G0 O
0000

400010

30.00 v =04749x + 12996

R*= 09896

K (g/mganent) = 0,0174

10,00 g {meg/e) =2.1057 {dart erafik)
g, (mg/gy = 1,713 (ml)

t/gqr (menit g/ mg)

2000 .

R
0 20 i 60 i 100 120

1 {ent)

b.4. Konsentrasi awal ioPl?* = 29,89 ppm

§ 5.00
.00
. 35.00
= 30,00
8l . .
E 25 () E
’é' 20.00 v=02622% + 15,764
= oy | R 09394
= 10.00 ks (g/mg.menit) = 0,0044
HE, qe{mg/g) = 3,814 (dan grafik)
500 (e (me'g) = 2448 {ml)
.}
0 20 40 60 sl L0 120

1 {ent)
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b.5. Konsentrasi awal ioP?* = 40,08 ppm

3500
-
000
o 25.00
o000 e
= L R =0_8682
= 10.00 ks (g/me menit) = 0,0033
gle) = 5,005 (dan grafik)
£ 0.(mg'z)
0 e (me'g) = 3,154 (i)
.}
0 20 A0 60 sl L0 120

1 {ent)

b.6. Konsentrasi awal ioRl?* = 49,59 ppm
10,00
3500

30000

2500 ® ——

20.00

15.00 v =0.0314x + 25.607

. Rr=0.0714
0,00 = :

] k; (g/mg memt) = 0.00004
500 g (mgg) =31.847 (dan gralik)
0.00 (. img'g) = 3,474 (ml)

0 20 40 (i i 100 120
1 {menit)

tigt {menit gimg)
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b.7. Konsentrasi awal io@c#* = 4,76 ppm

000
250,00
& 200,00
b
=15
= o y=2,1096x + 28,044
= RE= (L9849
= 100N} =
= K. (g'mgmemt) = 0,1587
ng'e) = 04740 (dar grafik)
500 Quimgg) =1
o e ime/g) = 0437 (mml)
0.0
L1 20 40 60 B 1060 120

et )

b.8. Konsentrasi awal ioBc* = 9,86 ppm

120.00
10300 (W}
2 R0.00
b
2 6000
g v = 1.0338x + 72230
= 4000 R#=10.9983
- k. (g/mg. menit) = 0, 1479
20,00 (L 0mi'e) = 0.9673 (dan grafik)
(. (mg'g) = 0,923 {1ul)
0.00
L1 20 40 60 B 1060 120

et )
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b.9. Konsentrasi awal io@c#* = 19,85 ppm

.00
50.00
= 40,00
ks
g 30.00 y = 0.5238x + 3.666
= R:=().0942
= 2RNg K (g'mg.memit) = 0,0748
10,00 g, (me'e) =1.9091 (dan grafik)
Y e (mg/g) = 1803 (rul)
(R

[ 2 A4k G0 =i 100 120
1 {ent)

b.10. Konsentrasi awal io@cf* = 30,52 ppm
}5.00
.00
35.00
30,00
25.00
20,04
. 15.00
10.00
500
L

y=0,3628x = 1,843]
R*=0,909%
ka (g/mg menit) = 0,0714
gu{mg'z) = 27563 (dan grafik)
q, {mg/g) = 2.688 (ml)

gl {menit. g mgj

il 20 40 64 s L0 120
1 {enit)
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b.11. Konsentrasi awal io@c?* = 38,82 ppm

35.00
3000

T 25.00

222000

= v=03075x + 1,8682

g 15.00 R*= 10998

= 1000 k- (/g menit) = 0,0506

e AT (. (mg'e) =3 2520 (dan grafk)
5 M) g, {me'g) = 3181 (ml)
.M}

il 20 40 64 s L0 120
1 {enit)

b.12. Konsentrasi awal io@cf* = 49,77 ppm

30.00
25.00
.
= 20,00
b
= 15.00
a v=0.2537x = 19278
= 10.00 R2= {1 00065
- ks (g/mpg menit) = 0,0334
3.(H (. (mee) =3.9417 (dari grafik)
. (mg'g) = 3,687 (ml)
.}

[ 2 A4k G0 =i 100 120
1 {ent)
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b.13. Konsentrasi awal ion Ni= 4,94 ppm

250.00
2000 ()
&
ay 150,00
= HBA0 y = 2.000x = 11.599
= R?= 00956
S0.00 ks (2/me menit) = 0,3455
e (mg'e) = 04995 (dan grafik)
0.0 Q. (mg'g) = 0,478 (ml)
i 20 40 il Bl 100 120

et )

b.14. Konsentrasi awal ioNi?* = 9,57 ppm

G000
50.00

= 40.00

T

2 3000

= y=1.0232x + 69923

= 2000 R = 09976

= k, {g/mg menit) = 0.1497
10.00 Q. (mg'e) = 09773 (dan gratik)

(o dmg/g) = 0,915 {rut)

0, 0H}

0 20 40 Gl 80 10 120

[ (aryerun)
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b.15. Konsentrasi awal ion Rti= 19,68 ppm
10,00
3500
30000
25.00
20.00
15.00
1o

500

{1,010}

v =05x + 32804
BZ= {1073

k; (g'mg menit) = 0.0760

(. (mg'e) = 2,000 {dari grafik)
e (/e = 1875 (riil)

qi{menitt. g'mg}

L

0 20 40 ol 80 10 120

T (et

b.16. Konsentrasi awal ion &= 30,15 ppm

120.00
100,00
= 80.00
-1
E 6000
o
= y=0,32635x + 22466
= 40,00 R=0,0976
- k- (grme.memt) = 00475
20.00 felme'ey = 3.0628 (dan grafik)
(. (g'g) = 2,856 (ml)
RLL
() S EARL 150

I {emt)

DISERTASI PENGEMBANGAN ADSORBEN LIMBAH ... HANDOKO D.



IR-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

b.17. Konsentrasi awal ion Rti= 38,98 ppm

30,00

2500

20,00

15.00

. 1000

trgl {menit g'mg}

yv=02499x + | .OK1%
R*=0,9954
k; (g/mg menit) = 00315
q.(mg'g) =4,0016 (dan grafik)
Q. (me'g) = 3,700 (ml)
20 40 &0 sl 10 120
1 {menit)

b.18. Konsentrasi awal ion K= 49,98 ppm

DISERTASI

25.00

20,00

5 15.010

10000

L{ment gmeg}

L

.00

R

0

y=01944x + 1.6405
RE= 09040
k. (p'me menit) = (L0230
(e lmg'e) = 51440 (dlan grafik)
. (mg'g) = 4,750 (rul)
20 40 G0 sl L0 120
1 {imenit)
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16. Tabel Data In Kags untuk Adsorpsi lon Pb?* Temperatur 30°C, Volume
Larutan lon Logam Pb?* = 50 mL, Massa Asorben LTP-Silika = 0,5 g, pH Larutan
= 5,7, Waktu Kontak = 120 M enit, dan K ecepatan Pengadukan

=120 rpm
Konsentras | ge(ma.g?) | n 1% Persamaan Intercept = In
Awal (ppm) Cel Polinomial K ads
L9 | kubik
4,91 0,145 -3,172
10,05 0,513 -2,260
19,68 1,066 sags | ) 2R a0s
’ ’ = —0,865%+ -3,341
29,87 1,907 -1,734
0,1226% (R-sq
40,05 2,643 -1,639
= 95%)
51,02 3,540 -1,485
17. Tabel Data In Kags untuk Adsorps lon Pb?* Temperatur 35°C, Volume

Larutan lon Logam Pb?* = 50 mL, Massa Asorben LTP-Silika = 0,5 g, pH Larutan
= 5,7, Waktu Kontak = 120 M enit, dan K ecepatan Pengadukan

=120 rpm
Konsentras ge(mg.g?h) IHE Persamaan Intercept =In
Awal (ppm) Ce | polinomial K ads
(L.g'l) Kuadratik
4,91 0,243 -2,3230
10,05 0,617 -1,8390 y =-3,202 + 2,653x -
19,68 1,212 1,8310 |0,5883% (R-sq = -3,202
29,87 2,106 -1,4311 96%)
40,05 2,800 -1,4593
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18. Tabel Data In Kags untuk Adsorpsi lon Pb?* Temperatur 45°C, Volume
Larutan lon Logam Pb?" = 50 mL, Massa Asorben LTP-Silika=0,5 g, pH Larutan
= 5,7, Waktu Kontak = 120 M enit, dan K ecepatan Pengadukan

=120 rpm
qe Per samaan _
Konsentras | ge(mg.g?) Inc— o Intercept = In
€ Polinomial K
Awal (ppm) < uadratik ads
(Lg-l) uadr atl
4,91 0,369 -1,1957
10,05 0,829 -0,7529
19,68 1,666 o8aag | )~ hAHOT 0T8N
’ ’ ’ ~ 0,13105% -1.416
29,87 2,677 -0,1468
(R-sq = 92%)
40,05 3,491 -0,3868
51,02 4,384 -0,4933
19. Tabel Data In Kags untuk Adsorps lon Pb?* Temperatur 55°C, Volume

Larutan lon Logam Pb?* = 50 mL, Massa Asorben LTP-Silika = 0,5 g, pH Larutan
= 5,7, Waktu Kontak = 120 M enit, dan K ecepatan Pengadukan

=120 rpm
- 1 qe Intercept =
Konsentras ge(mg.g™) {nc_ Persamaan
e . . .
Awal (ppm) Polinomial Kubik In Kags
Lol
491 0,459 0.3607
10,05 0.962 0.8052 | ¥ =-0,3760 + 1,951x
_0,7853%+
19.68 1,916 1,3042 10,3760
29 87 2.825 0.5561 0,08801%
40,05 3.817 0.7082 (R-sq = 90%)
51.02 4838 0.6057
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Tabel Data In Kags untuk Adsorpsi lon Pb?* Temperatur 60°C, Volume

Larutan lon Logam Pb?" =50 mL, Massa Asorben LTP-Silika = 0,5 g, pH Larutan
= 5,7, Waktu Kontak = 120 M enit, dan K ecepatan Pengadukan

=120 rpm
Konsentras | qe(mg.gd) | nds Persamaan Intercept =
Awal (ppm) Ce | polinomial Kubik In Kads
(Lg?)
4,91 0,471 | 0,8565
10,05 0,973 11122 |, - 2090 + 1.347x
19,68 1,928 1,5728 | 0,4901%+ 0,05054% |  0,2990
29,87 2,897 1,1601 (R-sq = 90%)
40,05 3,885 1,1750
51,02 4,932 1,0651

Tabel Data In Kags untuk Adsorpsi lon Cd?* Temperatur 30°C, Volume
Larutan lon Logam Cd?" =50 mL, Massa Asorben LTP-Silika=0,5g, pH Larutan
= 6,0, Waktu Kontak = 120 M enit, dan K ecepatan
Pengadukan = 120 rpm

qe Persamaan _
Konsentras | ge(mg.g?) Inc— . . Intercept =
€ Polinomial In K
Awal (ppm) A atik ads
(L.g'l) Kuadrati

4,76 0,056 -4,3200

9,86 0,166 -3,9021 y = -4,393 + 2,822x

19,85 0,721 -2,8640 1.204 4393

30,52 1232 | 26927 | (Rsq=95:8%)

38,82 1,296 -2,9937

49,77 1,687 -2,9701
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Tabel Data In Kags untuk Adsorpsi lon Cd?* Temperatur 35°C, Volume
Larutan lon Logam Cd?* =50 mL, Massa Asorben LTP-Silika=0,5g, pH Larutan
= 6,0, Waktu Kontak = 120 M enit, dan K ecepatan
Pengadukan = 120 rpm

Konsentras | qe(mg.gd) | nds Persamaan Intercept =
Awal (ppm) Ce | polinomial Kubik In Kads
(Lg?)

4,76 0,111 | -3,3814

9,86 0381 | 27646 |\ _ 3608+ 2,631

19,85 0829 | -2,6353 | 1 9g1%+ 0,4584% -3,608

30,52 1,448 | -2,4035 (R-sq = 90%)

38,82 1564 | -2,6956

49,77 2246 | -2,4986

Tabel Data In Kags untuk Adsorpsi lon Cd?* Temperatur 45°C, Volume
Larutan lon Logam Cd?" =50 mL, Massa Asorben LTP-Silika=0,5g, pH Larutan
= 6,0, Waktu Kontak = 120 M enit, dan K ecepatan
Pengadukan = 120 rpm

Konsentras | qe(mg.g?®) | tnd& Persamaan Intercept =
Awal (ppm) Ce Polinomial K ubik I Kaas
(Lgh)

4,76 0,294 -1,8233

9,86 0,675 -1,5279 y=-2,188 + 1,333x

19,85 1,483 | -12194 1 o 5319%+ 0,0641% | -2,188

30,52 2481 | 09175 | (Risq=90%)

38,82 2,731 -1,4384

49,77 3,672 -1,2680
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24. Tabel Data In Kags untuk Adsorpsi lon Cd?* Temperatur 55°C, Volume
Larutan lon Logam Cd?* =50 mL, Massa Asorben LTP-Silika=0,5g, pH Larutan
= 6,0, Waktu Kontak = 120 M enit, dan K ecepatan

Pengadukan = 120 rpm

Konsentras | ge(mg.g®) | Ino Persamaan Intercept =
Awal (ppm) Ce | polinomial Kubik In Kags
(L.g?d)
4,76 0,412 -0,4404
9,86 0,894 -0,0287 y=-0,6761 +
19,85 1803 | -0,0003 | 0:8483 031048+ |
30,52 2,767 -0,0295 0,03828%
38,82 3,561 0,1037 (R-sq = 90%)
49,77 4,589 0,1678
25. Tabel Data In Kags untuk Adsorpsi lon Cd?* Temperatur 60°C, Volume

Larutan lon Logam Cd?" =50 mL, Massa Asorben LTP-Silika=0,5g, pH Larutan
= 6,0, Waktu Kontak = 120 M enit, dan K ecepatan
Pengadukan = 120 rpm

qe Persamaan _
Konsentras | ge(mg.g™) IHC— T Intercept =
€ Polinomial In K
Awal (ppm) < uadratik ads
(L.g'l) uadr ati

4,76 0,435 0,0592

9,86 0,915 0,2536 y =-0,0330 +

19,85 1,872 0,5048 | ( 3288x_0,05072% | -0,0330

30,52 2,849 0,3389 (R-sq = 91%)

38,82 3,672 0,5588

49,77 4,663 0,3954
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Tabel Data In Kags untuk Adsorpsi lon Ni?* Temperatur 30°C, Volume
Larutan lon Logam Ni?* =50 mL, Massa Asorben LTP-Silika = 0,5 g, pH Larutan
= 6,0, Waktu Kontak = 120 Menit, dan K ecepatan Pengadukan

=120 rpm
qe Persamaan _
Konsentras | ge(mg.g?) Inc— o Intercept =
€ Polinomial In K
Awal (ppm) K uadratik ads
(Lg-l) uadratli

4,94 0,034 -4,9063

9,57 0205 | -3,6009 |, - 4702 +3632x

19,68 0,836 | -2,6050 1 3547 4702

30,15 1,375 -2,4793 (R-sq = 92,4%)

38,98 1,834 -2,4202

49,98 1,918 -2,7758

Tabel Data In Kags untuk Adsorpsi lon Ni?* Temperatur 35°C, Volume
Larutan lon Logam Ni?" =50 mL, Massa Asorben LTP-Silika=0,5 g, pH Larutan
= 6,0, Waktu Kontak = 120 M enit, dan K ecepatan Pengadukan

=120 rpm
- 1 qe Intercept =
Konsentras ge(mg.g™) {nc_ Persamaan
e o :
Awal (ppm) Polinomial Kubik In Kads
(Lgh)

4,76 0,192 -2,7551

9,86 0,463 | -2,3577 | Y~ 3,058 +1,953x-

30,52 1564 | 22275 | (Rsa=96,8%)

38,82 1,912 -2,3403

49,77 2,593 -2,2275
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Tabel Data In Kags untuk Adsorps lon Ni?" Temperatur 45°C, Volume
Larutan lon Logam Ni?" =50 mL, Massa Asorben LTP-Silika=0,5 g, pH Larutan
= 6,0, Waktu Kontak = 120 Menit, dan K ecepatan Pengadukan

=120 rpm
qe Persamaan _
Konsentras | ge(mg.g™) I"'C_ o Intercept =
€ Polinomial In K
Awal (ppm) N ads
(Lg-l) Kuadrati

4,76 0,358 -1,3348

30,52 2,501 | -0,7203 (R-sq = 80%)

38,82 2,947 -1,1715

49,77 3,947 -0,9795

Tabel Data In Kags untuk Adsorps lon

Ni?* Temperatur 55°C, Volume

Larutan lon Logam Ni?" = 50 mL, Massa Asorben LTP-Silika=0,5 g, pH Larutan
= 6,0, Waktu Kontak = 120 M enit, dan K ecepatan Pengadukan

=120 rpm
qe Per samaan _
Konsentras ge(mg.g?) IH‘,C— . . Intercept =
€ Polinomial In K
Awal (ppm) . ads
L.g Kuadratik

4,76 0,452 0,0734

9,86 0,869 20,0126 | Y =-0,2653 +0,578x

19,85 1,870 0,6462 - 0,08341% -0,2653

30,52 2,867 0,6612 (R-sq = 90%)

38,82 3,710 0,6798

49,77 4,736 0,5920
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30. Tabel Data In Kags untuk Adsorps lon Ni?" Temperatur 60°C, Volume
Larutan lon Logam Ni?" =50 mL, Massa Asorben LTP-Silika=0,5 g, pH Larutan
= 6,0, Waktu Kontak = 120 Menit, dan K ecepatan Pengadukan

=120 rpm
Konsentras | ge(mg.g®) | no Persamaan Intercept =
Awal (ppm) Ce | polinomial Kubik In Kags
(L.g?d)
4,76 0,464 | 0,4361
9,86 0,917 08296 | Y~ -0,2004 + 1,607
19,85 1,913 1,2465 ~0,5603%+ 10,2004
30,52 2,917 1,0907 0,05662x%
38,82 3,753 0,9510 (R-sq = 99,3%)
49,77 4795 | 0,8596

Untuk menentukan harga Indibuat grafik hubungan antaragrﬁ (sebagai

sumbu y) dengarfdpersamaan kuadrat polinomial kuadratik) dan q

(persamaan polinomial kubik) (sebagai sumbu x). Selanjuticgai intercept

pada saat harga?glan @ = 0, maka hargmtercept adalah In Kgs
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3L Grafik hubungan antara In Kags terhadap /T untuk adsor psi
ion Pb?*, massa adsorben L TP-silika = 0,5 g pada pH=5,7

Po{ll)
' -
0,00295 '.'_:'.:'.:_' £ L
Slope = .11493 :—_".Hsi': [rata—raofa)
= -15 s Kjoule
- AHads (rata — rata) = 93,353
: maol
' 343 . : .
1T |
32. Grafik hubungan antara In Kags terhadap 1/T untuk adsor psi

ion Cd?*, massa adsor ben L TP-silika = 0,5 g pada pH= 6,0

—AHade (roto—rota)

1,5 e Slope = -14704 =

pi AHads (rata — rata) = 122,249

Iy Kad
E:
B
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33. Grafik hubungan antara In Kags terhadap /T untuk adsor psi
ion Ni%*, massa adsor ben L TP-silika = 0,5 g pada pH= 6,0

M)

. .
i Slope = 13362 :—_".Hsi': [rata—rota)
FT Kjoule
= - AHads (rata — rata) = 111,092
.
' .
1/T [k
34 Penurunan Persamaan Van’t Hoff untuk menentukan AHaxsRata-rata
G .
Ln Kags = - Rifls .......... (1), diturunkan kedua ruas terhadap T
dinKyg, = d AGgge
AT RAT ( T ) (2)
d fAG AH . _
o (T.m) = —T—‘z"“:* ......... (3), persamaan Gibbs- Helmholtz, persamaan ini

disubtitusikan pada persamaan (2) sehingga diperoleh :

dInKgq4e _ AH 4.
T RpR e 4)
% G) ) % """"" (5), sehingga bentuk lain dari persamaan (4) adalah

) = (6)

AHadspada persamaan (6) adalah sama dengan AHadsrata-rata bila ada
variasitemperatur adsorpsi.
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