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PENGARUH VARIASI MASSA BIOCHAR DARI KULIT
SINGKONG (Manihot esculenta Crantz) TERMODIFIKASI
FesO; TERHADAP ADSORPSI LIMBAH METHYLENE BLUE

INTISARI

Tuti Damayanti
16612037

Methylene blue (MB) adalah salah satu zat warna yang sering digunakan pada
industri. Setiap penggunaannya akan menghasilkan limbah, limbah tersebut perlu
diolah agar sesuai dengan peraturan Kep51/MENLH/10/1995 tentang baku mutu
limbah cair konsentrasi maksimum MB yang diperbolehkan, yaitu 5-10 mg/L.
Telah dilakukan penelitian adsorpsi methylene blue dengan menggunakan biochar
dari kulit singkong termodifikasi Fe3Os yang didasarkan pada variasi massa.
Penelitian ini dilakukan sintesis biochar kulit singkong dengan prekursor
FeCl3.6H2O dan FeSO4.7HO sebagai bahan pembentuk FesOs. Hasil
biochar/FesO4 dianalisis menggunakan intrumen FTIR, XRD dan SEM-EDX.
Didapatkan bahwa muncul puncak serapan FTIR pada bilangan gelombang 549,75
cm™ milik vibrasi Fe-O. Kemudian pada hasil XRD didapatkan puncak yang
menunjukkan pola difraksi partikel magnet fasa FesOs. Serta morfologi permukaan
biochar/FesO4 diketahui bahwa tertempel gumpalan-gumpalan kecil milik Fe3Oa.
Diperkuat dengan data EDX yang menunjukkan kandungan tertinggi dari
biochar/FesO4 adalah besi. Adsorpsi methylene blue menggunakan variasi massa
biochar/Fe3040,02;0,04; 0,06; 0,08; dan 0,1 gram memiliki nilai kapasitas adsorpsi
sebesar 31,0721; 15,5329; 10,3490; 7,7525; 6,2040 mg/g. Kapasitas adsorpsi
maksimum terjadi pada massa adsorben sebesar 0,02 gram. Memiliki nilai daya
adsorpsi sebesar 99,4307 %.

Kata Kunci: Adsorpsi, Methylene blue, Biochar, Impregnasi

vii



THE EFFECT OF BIOCHAR MASS VARIATION FROM
CASSAVA (Manihot esculenta Crantz) MODIFIED FezOs ON
ADSORPTION OF METHYLENE BLUE WASTE

ABSTRACT

Tuti Damayanti
16612037

Methylene blue is one of the dyes that are often used in industry. Each use
will produce waste, the waste needs to be treated to comply with Kep51 / MENLH
/ 10/1995 regulations regarding the maximum permissible liquid waste methylene
blue quality standard of 5-10 mg/L. A methylene blue adsorption study using
biochar from Fe3Os modified cassava peel was based on mass variation. This
research was carried out by biochar synthesis of cassava peel with FeCl3.6H-0 and
FeS04.7H20 as precursors for FesOas. The results of biochar/Fes04 were analyzed
using the FTIR, XRD and SEM-EDX instruments. It was found that the FTIR
absorption peak appeared at the wave number 549,75 cm™ belonging to the Fe-O
vibration. And the XRD results obtained peaks that show the diffraction pattern of
Fez04 phase magnetic particles. Whereas the surface morphology of biochar/FezOa
is known to have small clumps belonging to FesO4. Reinforced with EDX data that
shows the highest content of biochar/FesOa is iron. Adsorption of methylene blue
using 0.02 biochar/Fes04 mass variation; 0,04; 0,06; 0,08; and 0,1 gram has an
adsorption capacity value of 31,0721; 15,5329; 10,3490; 7,7525; 6,2040 mg/g. The
maximum adsorption capacity occurs at the mass of the adsorbent of 0.02 grams.
With an adsorption power value of 99,4307 %.

Keywords : Adsorption, Methylene Blue, Biochar, Impregnation
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BAB I
PENDAHULUAN
1.1 Latar Belakang

Semakin meningkatnya pertumbuhan industri tekstil maka semakin ketat
persaingan antar produsen dalam penjualan produk, sehingga setiap produsen
membutuhkan inovasi-inovasi terbaru dari produk yang dikeluarkan dapat berupa
keindahan, corak, dan warna yang menarik. Dari tampilan setiap produk dapat
membuat pembeli terpukau sehingga memilih produk itu sendiri. Dalam industri
terkenal 2 macam zat warna yaitu zat warna alami dan sintesis. Zat warna alami
bisa didapat dari bagian-bagian tumbuhan seperti daun, batang, kulit dan buah.
Menurut Yernisa (2013) zat warna alami cenderung aman, tidak toksik, dapat

diperbaharui dan ramah lingkungan.

Zat warna sintesis dalam tekstil merupakan turunan hidrokarbon aromatik
seperti benzene, toluene, naftalena dan antrasena. Sifat zat warna sintesis lebih
stabil dibandingkan zat warna alam (Laksono, 2012) keunggulan dari zat pewarna
sintetis dibandingkan dengan zat pewarna alam yaitu antara lain, mudah diperoleh,
harga ekonomis, ketersediaan warna terjamin, jenis warna beragam, lebih praktis
serta mudah digunakan dan daya mewarnainya lebih kuat serta memiliki rentang
warna yang lebih luas serta tidak mudah luntur dan berwarna cerah (Hadayani et
al., 2015; Suarsa et al, 2011)

Kelebihan tersebut meningkatkan penggunaan zat warna sintesis pada
industri tekstil. Menurut Hughes (2008) sekitar 10.000 jenis pewarna digunakan
pada industri tekstil dan lebih dari 7 x 105 ton bahan pewarna diproduksi setiap
tahunnya. Selama proses pewarnaan, 10-15 % dari zat warna tekstil yang
digunakan akan terbuang bersama limbah. Limbah pewarna sintetis dapat
menyebabkan pencemaran lingkungan dan merupakan bahan berbahaya, karena
beberapa pewarna dapat terdegradasi menjadi senyawa yang bersifat karsinogenik
dan beracun (Widjajanti et al, 2011).



Selanjutnya menurut Kant (2012) menyatakan bahwa bercampurnya material
koloid dengan limbah pewarna, dapat meningkatkan kekeruhan dan menjadikan air
berpenampilan buruk, berbau, mencegah penetrasi sinar matahari. Dampak yang
ditimbulkan adalah penipisan oksigen terlarut, kualitas perairan menurun dan
kematian makhluk hidup yang tinggal di dalamnya karena kekurangan oksigen atau
terkontaminasi senyawa beracun (Widjajanti et al, 2011). Di samping itu ketika
limbah dibiarkan mengalir akan menyumbat pori pori tanah yang berakibat pada
hilangnya produktivitas tanah, tekstur tanah mengeras dan mencegah penetrasi akar
tumbuhan (Kant, 2012).

Salah satu zat warna sintesis yang sering digunakan adalah Methylene blue
(MB) yang mana dapat menyebabkan iritasi pada saluran pencernaan jika tertelan,
menimbulkan sianosis jika terhirup, dan iritasi pada kulit jika tersentuh oleh kulit
(Hamdaoui, 2006). Berdasarkan hal tersebut MB termasuk limbah cair yang kadar
diperbolehkan di lingkungan relatif rendah. Menurut Keputusan Menteri
Lingkungan Hidup yaitu Kep51/MENLH/10/1995 tentang baku mutu limbah cair
konsentrasi maksimum methylene blue yang diperbolehkan yaitu 5-10 mg/L.
Rendahnya kadar konsentrasi tersebut dibutuhkan pengolahan secara khusus agar

limbah zat warna aman untuk dibuang kelingkungan.

Pengolahan limbah zat warna bisa dilakukan dengan berbagai metode seperti
koagulan, elektrolisis, fotokatalis, dan adsopsi. Di antara metode ini, adsorpsi
merupakan teknik yang telah terbukti efektif dan menarik untuk pengolahan limbah
cair yang mengandung pewarna (Maulinda et al., 2015) . Metode adsorpsi adalah
metode untuk mengolah limbah cair karena dapat menyerap kandungan kandungan
berbahaya dalam limbah dan metode ini dapat dilakukan secara sederhana, serta
mudah (Hadayani et al., 2015). Metode ini hanya memerlukan adsorben dan
adsorbat. Adsorben adalah zat penyerap, sedangkan adsorbat adalah zat yang
diserap (Giyatmi, 2008). Bio charcoal atau biasa disebut biochar dapat digunakan
sebagai adsorben alami. Biochar adalah zat berbutir halus dan berpori, mirip dengan

arang yang dihasilkan oleh pirolisis (Agrafioti et al., 2013). Biochar memiliki



banyak keunggulan sebagai adsorben: luas permukaan spesifik yang besar, struktur
mikro, gugus fungsi aktif dan pH tinggi (Chen dan Lin, 2001)

Menurut Agrafioti et al. (2013) biochar dibuat pada suhu pemanasan yang
tidak terlalu tinggi berkisar pada suhu 300-500 °C yang membuat biochar
cenderung lebih murah dan ramah lingkungan. Bahan pembuatan biochar yang
sedang banyak diteliti ialah limbah pertanian dan kehutanan seperti gandum jerami,
tongkol jagung, kacang tanah, dan tebang pinus (Lal, 2004; Wilhelm et al., 2004).
Biochar yang berasal dari limbah pertanian dapat menanggulangi permasalahan

limbah padat pada lingkungan dan menekan biaya produksi (Fitriani et al., 2015).

Di Indonesia limbah pertanian yang cukup banyak ditemui salah satunya
adalah kulit singkong. Menurut Richana (2013) kandungan kulit singkong ialah
protein, selulosa, lemak, pati (starch), serat, dan HCN. Dari kandungan tersebut
terutama selulosa dapat membuat kulit singkong dijadikan sebagai bahan baku
biochar. Permukaan biochar yang memiliki gugus negatif dapat digunakan dalam
mengadsorpsi zat warna yang memiliki gugus positif salah satunya MB (Spiff et al,
2004).

Menurut Fisli et al. (2018) proses adsorpsi terkadang terhalang pada
pemisahan adsorben dengan larutan. Serta penerapannya kurang efektif dan tidak
ekonomis untuk volume limbah yang besar. Untuk itu diperlukan pengembangan
agar teknologi penerapannya lebih sederhana. Teknologi yang banyak diteliti saat
ini adalah teknologi magnet yang dapat diterapkan dalam aplikasi lingkungan untuk
membantu proses pemisahan. Dengan melakukan penggabungan antara biochar
dan material magnetit menghasilkan bahan komposit baru yang mempunyai dua

sifat yaitu; sifat adsorpsi dan sifat magnet.

Sifat magnet ini dimanfaatkan dalam proses pemisahan partikel komposit
dalam air dengan menggunakan batangan magnet sederhana. Keuntungan
pemisahan secara magnet ini lebih mudah, sederhana, cepat dan efisien dalam
mengambil kembali adsorben dari cairan limbah (Polshettiwar, 2011; Sivashankar,
2014) Penggunaan teknologi magnet dalam membantu proses pemisahan adsorben



dalam air, yaitu; kitosan/FesO4 (Li, 2015), FesOa/karbon aktif (Wardiyati, 2011),
dan Fe304 /zeolit (Jahangirian, 2013).

Berdasarkan pemaparan tersebut maka perlu dilakukan pengembangan
penelitian mengenai pengurangan konsentrasi limbah MB agar aman terhadap
lingkungan dengan cara yang lebih mudah. Hal ini membuat peneliti melakukan
penelitian pembuatan biochar dari kulit singkong yang dimodifikasi dengan
material magnetit untuk mengadsorpsi limbah zat warna MB melalui metode
impregnasi basah dengan menggunakan FesO4. Dan penelitian ini lebih terfokus
pada hubungan antara kemampuan adsorpsi MB dengan adanya variasi massa
adsorben.

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang diatas, maka dapat diketahui permasalahan
sebagai berikut :

1. Bagaimana proses pembuatan komposit biochar/Fez04?

2. Bagaimana hasil karakterisasi komposit biochar/Fe304?

3. Bagaimana pengaruh variasi massa biochar/FesO4 terhadap adsorpsi

limbah MB?
1.3 Tujuan Penelitian

Berdasarkan rumusan masalah diatas, maka tujuan dari penelitian sebagai
berikut:

1. Mengetahui proses pembuatan komposit biochar/ FezOa.

2. Mengetahui hasil karakterisasi komposit biochar/ FezOa.

3. Mengetahui pengaruh variasi massa biochar/FeszO4 terhadap adsorpsi

limbah MB.
1.4 Manfaat Penelitian

Adapun manfaat dari penelitian ini sebagai berikut:

1. Memberikan ilmu pengetahuan mengenai pengembangan biochar dari

kulit singkong.

2. Menambah wawasan mengenai proses adsorpsi limbah methylene blue.

3. Memberikan inovasi terhadap cara pengolahan limbah methylene blue.
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Biochar merupakan suatu zat padat yang dapat digunakan untuk menyerap
komponen tertentu dari suatu fasa fluida. Dalam awal pengembangannya biochar
banyak digunakan untuk membantu proses penyuburan tanah kemudian
berkembang menjadi suatu bahan yang digunakan untuk menyerap atau adsopsi
limbah logam maupun zat warna. Dari beberapa penelitian sebelumnya diketahui
bahwa Biochar telah banyak dibuat dari bahan bahan alam seperti kayu, jerami
jagung (X. Chen et al., 2011), sekam padi (Jiang et al., 2012), dan limbah lumpur.

Pada penelitian (Tong et al., 2011) dilakukan perbandingan kapasitas
adsorpsi biochar dari sisa tanaman antara tanaman canola, kedelai, sekam padi dan
kacang yang dibuat dengan metode pirolisis pada suhu 350 °C untuk mengadsorp
zat warna metil violet. Dari penelitian ini diketahui bahwa biochar dari sisa
tanaman memiliki kemampuan untuk menghilangkan metil violet dari air limbah
dengan kapasitas adsorpsi canola, kacang dan jerami kedelai lebih besar daripada
arang sekam padi. Dimana percobaan menunjukkan bahwa 156 g arang sekam padi
hampir sepenuhnya menghilangkan metil violet dari 18,2 L air yang mengandung

1,0 mmol / L metil violet.

Menurut penelitian (Agrafioti et al., 2013) biochar dari limbah lumpur
diimpregnasi K>COs dan HzPO4 untuk meningkatkan kelarutan logam berat
tertentu. Didapatkan bahwa biochar yang diimpregnasi dengan K>2CO3 melepaskan
85,7 % dari kandungan potasiumnya, sedangkan ortofosfat terikat kuat dalam
biochar yang diimpregnasi dengan HsPO4. Dan biochar tanpa modifikasi lebih
efektif untuk menyerap limbah kation dibanding anion dengan menggunakan
sampel berupa logam As(V) and Cr(l11). Biochar dapat menyerap 70 % dari Cr(l11),
sedangkan hanya 30 % dari As(V) dari larutan.

Kulit singkong telah banyak diteliti penggunaan nya sebagai adsorben seperti
biosorben logam Fe (Bahri et al., 2017), karbon aktif (Maulinda et al., 2015), Pada
penelitian (Bahri et al., 2017) kulit singkong dapat diolah menjadi biosorben untuk



penjernihan air yang mengandung logam Fe. Dengan menggunakan serbuk kulit
singkong yang dicuci menggunakan Natrium hipoklorit 2 % yang bertujuan utuk
menghilangkan zat warna di dalam kulit ubi kayu. Maka didapatkan bahwa air tanah
menjadi lebih jernih setelah ditambahkan biosorben kulit ubi kayu. Kandungan
yang dimiliki kulit singkong adalah selulosa, protein, serat, dan HCN. Komponen-
komponen tersebut mengandung gugus —OH, -NH2, -SH, dan —-CN yang dapat
mengikat logam (Maulinda et al., 2015; Ariyani et al., 2017).

Beberapa penelitian untuk pengolahan Methylene blue sudah dilakukan
seperti adsorben (Fitriani et al., 2015), arang aktif dan biochar (Yang et al., 2016).
Pada penelitian Fitriani et al., (2015) Methylene blue dapat di degradasi
menggunakan adsorben dari kulit pisang. Kandungan dalam Kulit pisang yang
diperkirakan berperan dalam adsorpsi zat warna ialah asam galakturonik. Adsorben
kulit pisang dipanaskan dalam oven 100 °C selama 5 jam menhasilkan adsorben
berwarna cokelat. Dianalisis berat optimum absorben untuk adsorpsi MB didapat
diantara 0,01; 0,03; 0,05; dan 0,1 gram. Berat optimum adsorben sebelum
mengalami penjenuhan ialah 0,05 gram. Dan konsentrasi MB optimum adalah 50
mg/L. Model kinetika mengikuti kinetika pseudo orde dua dengan nilai konstanta

laju reaksi sebesar 0,097 g/mg menit.

Telah dilakukan penelitian pembuatan besi oksida yang bisa menggunakan
berbagai sumber material magnetik yang berasal dari prekursor FeCls.6H20 dan
FeCl2.4H.0 (Lida, 2007), FeSO4.7H20 (Jal, 2004), atau Fe(NO3)3.9H.0 (Jiang,
2016). Pada penelitian Fisli et al., (2012) telah dilakukan sintesis pembuatan
komposit besi oksida dengan karbon aktif. Menggunakan bahan prekursor
FeCls.6H.O dan FeSO47H>0 menghasilkan Besi oksida magnetite (FesOa).
Prekursor tersebut diaduk menggunakan stirrer dan dicampurkan dengan karbon
aktif. Direaksikan pada suhu 70 °C dan ditambahkan NaOH. Endapan Fe yang
terbentuk merupakan komposit baru dengan karbon aktif. Kemudian dikeringkan
pada oven dengan suhu 100 °C selama 3 jam. Sampel dikarakterisasi menggunakan
XRD, dan VSM. Hasil XRD menunjukkan bahwa sampel memiliki pola pola
difraksi yang mirip dengan data base XRD dari JCPDS No katalog 11-0614 yang



merupakan jenis mineral magnetite (FesO4). Sedangkan dari hasil Vibrating Sample
Magnetic (VSM) dan Brunauer Emmett Teller (BET) menunjukkan bahwa oksida
besi fasa FesOs berkelakuan superparamagnetik. Komposit ini akan mudah
dikumpulkan hanya dengan menggunakan batang magnet sederhana di dalam
larutan air. Pengujian adsorpsi dilakukan dengan menyerap thorium dengan variasi
pH dan didapat pada pH > 7, kelarutan thorium rendah sehingga dapat terserap
secara maksimum. Hasil analisis adsorpsi isotermal dan Langmuir menunjukkan
bahwa adanya partikel FezO4 pada struktur karbon aktif hampir tidak menurunkan

kapasitas adsorpsi Thorium.
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3.1 Kulit Singkong

Singkong merupakan tumbuhan yang banyak ditemukan di Indonesia.
Singkong bisa dijadikan makanan pokok bagi masyarakat Indonesia. Hampir semua
bagian dari tanaman ini bisa dimanfaatkan, mulai dari daun, batang, dan
singkongnya. Daging umbinya berwarna putih atau kekuning-kuningan dan dilapisi
oleh kulit ari berwarna putih kemerahan dan kulit berwarna cokelat. Setiap
penggunaan singkong akan selalu menyisakan kulit yang tidak terpakai. Kulit
singkong adalah limbah agroindustri yang biasa terdapat pada pengolahan ketela
seperti industri tepung tapioka, industri fermentasi, dan industri makanan (Ariyani
et al., 2017). Berikut adalah klasifikasi dari singkong :

Kingdom : Plantae (Tumbuhan)

Divisi : Magnoliophyta (Tumbuhan berbunga)
Kelas : Magnoliopsida

Ordo : Malpighiales

Famili : Euphorbiaceae

Genus : Manihot

Jenis : Manihot esculenta Crantz

Kandungan kimia yang terdapat pada kulit singkong menurut richana (2013)
antara lain air 7,9-10,32%, pati 44-59%, protein 1,5-3,7 %, lemak 0,8-2,1 %, abu
0,2-2,3 %, serat 12,5-27,4 %, Ca 0,42-0,77 %, Mg 0,12-0,24 %, P 0,02-0,10 %,
HCN 18,0-309,4 ppm. Kaulit singkong dijadikan sebagai biochar karena
mengandung lignoselulosa yang berpotensi untuk mengadsorpsi limbah kationik
(Kosasih dkk., 2010). Lignoselulosa adalah sebutan umum untuk bahan yang terdiri
atas hemiselulosa, selulosa dan lignin. Menurut Horsfall dkk. (2006) gugus
fungsional utama pada permukaan material lignoselulosa adalah hidroksil, aldehid,

karboksilat dan gugus siano. Kulit singkong dapat dilihat pada Gambar 1.
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Gambar 1. Kulit Singkong (Sumber: pribadi)
3.2 Biochar

Biochar adalah zat berbutir halus dan berpori, mirip dengan arang yang
dihasilkan oleh pirolisis biomassa dalam kondisi terbatas oksigen (X. Chen et al.,
2011). Variasi dalam proses pirolisis sangat memengaruhi kualitas biochar dan
potensinya nilai untuk pertanian dalam hal kinerja agronomi atau dalam penyerapan
karbon. Proses dan parameter proses, terutama suhu dan waktu tinggal tungku,
sangat penting; Namun, sifat-sifat produk akhir juga tergantung pada sifat bahan
baku (Sohi et al., 2009)

Menurut (X. Chen et al., 2011) Biochar memiliki matriks karbon yang relatif
terstruktur dengan' tingkat porositas tinggi dan luas permukaan yang luas,
menunjukkan hal itu mungkin bertindak sebagai adsorben permukaan yang serupa
dalam beberapa aspek dengan karbon aktif dan memainkan peran penting dalam
mengendalikan kontaminan di lingkungan. Penggunaan biochar teraktivasi untuk
adsorpsi dapat dianggap sebagai teknik kontrol yang ramah lingkungan dan
menghilangkan racun lingkungan dengan konsentrasi rendah dari media berair

seperti air limbah, limbah dan air minum (Nworie et al., 2019)(Nworie et al., 2019).

Biochar biasanya membawa muatan negatif bersih pada permukaannya
karena disosiasi kelompok fungsional yang mengandung oksigen (Yuan et al.,2011;
Inyang et al., 2010) , dan karenanya dapat digunakan sebagai biaya rendah adsorben
untuk menghilangkan polutan organik dan kation logam berat dari air (Yang dan
Sheng, 2003; Qiu et al., 2008;Cao et al., 2009).
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3.3 Methylene blue (MB)

Methylene blue (MB) merupakan zat warna dasar yang sangat penting dan
relatif murah dibandingkan dengan pewarna lainnya. Zat warna ini paling sering
dipakai dalam industri tekstil, sutra, kayu, wool dan katun (Deng et al., 2011). MB
memiliki  nama  kimia  (3,7-bis  (dimethylamino)-phenaza  thionium
tetramethylthionine chloride) dengan rumus kimia berupa C16H1sN3SCI.3H.0 dan
berat molekul 373.9 g/mol. Zat warna ini mempunyai titik lebur yaitu 105 °C dan
memiliki daya larut sebesar 4,36 x 104 mg/L (Nworie et al., 2019). Struktur MB
dapat dilihat pada Gambar 2.

N
o
CHs ClI- "EH3

Gambar 2. Struktur Methylene blue (sumber : Nworie, 2019)

Dosis tinggi dari MB dapat menyebabkan mual, muntah, nyeri pada perut dan
dada, sakit kepala, keringat berlebihan dan hipertensi (Amirullah, 2006). Begitu
terhirup, itu bisa menyebabkan detak jantung meningkat, mual dan muntah (Deng,
2011). Menurut  Keputusan  Menteri Lingkungan  Hidup  vyaitu
Kep51/MENLH/10/1995 tentang baku mutu limbah cair, konsentrasi maksimum
methylene blue yang diperbolehkan yaitu 5-10 mg/L. Limbah ini merupakan limbah
kationik sebagai pewarna dasar (Adesina et al., 2019).

3.4 Besi (111) Oksida [FeszOq4]

Magnetit adalah jenis oksida besi dengan formula kimia FesOs4. Partikel
berwarna hitam yang bersifat ferimagnetik dengan nilai magnetisasi tertinggi yaitu
sebesar 92 emu/g (Retno et al., 2017). Magnetit merupakan oksida besi campuran
yang terbentuk dari reaksi antara oksida besi(ll) dan besi(lll) dimana hasil
pencampuran ini memberikan sifat yang unggul dibandingkan oksida besi (I1) dan

oksida besi (I11) masing-masing. Keunggulan yang dimiliki magnetit dibandingkan
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oksida besi adalah sifat magnetiknya yang lebih kuat, hal ini yang menyebabkan
magnetit popular dikalangan material sains maupun material terapan (Sari, 2017).
Pada ukuran bulk-nya, material ini merupakan kelompok bahan ferrimagnetik.
Namun, pada ukuran nanometer, material ini menjadi bahan superparamagnetik,
dan memiliki sifat-sifat yang lebih baik seperti magnetisasi saturasi yang tinggi (90
emu/gram), biological compatibility, dan environmental stability. Selain itu, pada
ukuran dibawah 20 nm dengan morfologi partikel berbentuk bulat, material ini
dapat diaplikasikan dengan lebih baik untuk kebutuhan biomedis karena
kemampuannya untuk mempengaruhi nilai relaksasi proton pada air (Saragi et al.,
2017).

Pengembangan dalam penggunaan magnetit telah mencapai beberapa bidang
seperti pada bidang medis, magnetit digunakan sebagai drug delivery, terapi
hyperthermia, dan Magnetic Resonance Imageing (MRI) (Nikitin et al, 2017). Pada
bidang industri, magnetit digunakan sebagai katalis, sensor, penyimpan data dalam
bentuk hard disk dan pigmen warna. Pada bidang lingkungan, magnetit digunakan
sebagai adsorben kontaminan air karena memiliki daya serap yang besar dan
kemampuannya dalam merespons medan magnet sehingga memudahkan proses

pemisahan adsorben dari dalam larutan (Retno et al., 2017).

Besi oksida ini memiliki kemampuan membentuk kompleks logam-organik
dimana kation logam akan terikat oleh kelompok gugus fungsional seperti -COOH,
=CO, -OH, -OCHs, -NH>, -SH, dan sifatnya sangat stabil yang disebut khelat. Di
dalam tanah, besi oksida dapat dibedakan berdasarkan struktur kristal dan sifat
lainnya (warna, kelarutan dan perilaku termal (Annisa, 2013).

Adapun prinsip dari adsorpsi ion oleh oksida besi adalah ikatan binuklear
yang kuat di permukaan oksida besi. Permukaan oksida Fe yang meliputi: wilayah
permukaan spesifik (spesific surface area), muatan permukaan (surface charge),
porositas permukaan (surface porosity) dan permukaan geometri (surface
geometry) (Liu 1999). Mekanisme serapan anion (contohnya fosfat) oleh oksida
besi yaitu melalui penggantian satu ion fosfat oleh dua ion hidroksil permukaan
(atau molukel air) dari oksida besi. Kemudian dua atom oksigen dari ion fosfat
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tersebut akan berkoordinasi dengan masing masing ion Fe** yang menghasilkan
kompleks permukaan binuklear dengan model jerapannya adalah: Fe-O-P(O)-O-
Fe (Parfitt et al. 1975).

3.5 Adsorpsi

Adsorpsi adalah suatu fenomena permukaan karena akumulasi suatu spesies
pada batas permukaan padat-cair. Adsorpsi merupakan salah satu cara efektif untuk
menyerap kandungan berbahaya yang terdapat pada limbah cair dan sering
dilakukan dalam proses penanganan limbah cair industri (Haura, 2017). Adsorpsi
dapat terjadi karena adanya gaya tarik-menarik. Ada 2 tipe adsorpsi, yaitu adsorpsi

fisik, dan adsorpsi kimia. Gambar skema adsorpsi dapat dilihat pada Gambar 3.

Adsorpsi Kimia

Sess
OO0 OO

Gambar 3. Adsorpsi Fisika dan Adsorpsi Kimia (sumber: Botahala, 2019)

Adsorpsi, umumnya diklasifikasikan ke dalam physisorption (dicirikan oleh
kekuatan van der Waals yang lemah) dan chemisorption (ditandai oleh ikatan
kovalen) (Matos et al., 2017). Adsorpsi fisik adalah adsorpsi yang terjadi apabila
adsorbat dan permukaan adsorben terikat dengan gaya Van der Waals (Forster,
1983). Adsoprsi kimia terjadi apabila adsorbat dan permukaan adsorben bereaksi
secara kimiawi atau membentuk ikatan kimia. Secara normal bahan yang
teradsorpsi membentuk lapisan di atas permukaan berupa molekul-molekul yang
tidak bebas bergerak dari permukaan satu ke permukaan lainnya (Castellan, 1985).

Perbedaan antara adsorpsi fisika dan adsorpsi kimia dapat dlihat pada Tabel 1.
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Tabel 1. Perbedaan Adsorpsi Fisika dan Adsorpsi Kimia (Botahala,2019)

Adsorpsi Fisika Adsorpsi Kimia

Molekul terikat pada adsorben dengan | Molekul terikat pada adsorben oleh
gaya van der waals ikatan kimia

Membentuk lapisan multilayer Membentuk lapisan monolayer

Jumlah adsorpsi pada permukaan | Jumlah adsorpsi pada permukaan
merupakan fungsi adsorbat merupakan karakteristik adsorben dan

adsorbat

Tidak melibatkan energi aktivasi | Melibakan energi aktivasi tertentu

tertentu

Bersifat tidak spesifik Bersifat spesifik

Pada proses adsorpsi terjadi ada beberapa faktor yang mempengaruhi
kapasitas adsoprsi yaitu pH larutan, waktu kontak, suhu dan berat adsorben
(Aisyahlika et al., 2018). Berat adsorben berpengaruh pada jumlah gugus aktif yang
membuat semakin banyak jumlah adsorben maka akan memberikan luas
permukaan yang semakin besar bagi adsorbat untuk teradsorpsi. kapasitas adsorpsi
menyatakan banyaknya adsorbat yang mampu terakumulasi pada permukaan
adsorben sehingga ketik proses adsorpsi berlangsung pada kondisi optimum maka

akan diperoleh adsorben dengan kapasitas adsoprsi maksimum (Apriyanti, 2018).
3.6 Impregnasi Basah

Impregnasi adalah metode preparasi untuk mengembankan bahan tertentu ke
permukaan bahan lain. Metode impregnasi dilakukan dengan cara mengadsorpsikan
komponen aktif logam dalam larutan kepada padatan pengemban. Tujuan dari
impregnasi adalah untuk memenuhi pori pengemban dengan larutan garam logam
dengan konsentrasi tertentu. Metode impregnasi memiliki beberapa keuntungan,
yaitu peralatan yang digunakan relatif sedikit karena tidak ada langkah pencucian

dan penyaringan (Dewi, 2017).
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Metode impregnasi terdiri dari dua macam, yaitu impregnasi kering (dry
impregnation) dan impregnasi basah (wet impregnation). Metode yang umum
digunakan dalam pembuatan katalis adalah impregnasi basah karena proses
pengerjaannya lebih mudah. Bisa dilakukan secara dengan dua cara yaitu :
impregnasi langsung (co-ompregnation) dan impregnasi bertahap (sequential).
Impregnasi secara langsung adalah memasukkan larutan komponen aktif atau
prekursor secara bersama-sama dalam pori dari sampel. Sedangkan impregnasi
bertahap dilakukan dengan memasukkan larutan komponen aktif atau prekursor

secara terpisah (Lestari, 2006).

Impregnasi basah menggunakan prinsip difusi untuk memasukkan bahan
pelapis seperti surfaktan atau logam aktif ke dalam pori sampel (Regalbuto, 2007).
Prinsip difusi ini harus didukung dengan volume larutan komponen aktif yang lebih
besar daripada volume pori dari sampel. Secara umum metode ini cukup sederhana,
hanya melarutkan surfaktan atau logam yang akan diimpregnasikan dalam pelarut
dalam jumlah yang cukup banyak, dan dilanjutkan dengan merendam sampel
padatan dalam larutan perkusor tersebut. Metode ini akan memaksa larutan masuk
ke dalam pori pada sampel karena adanya perbedaan konsentrasi di dalam pori

sampel dengan di luar pori sampel (Jong, 2009)
3.7 X-Ray Diffraction (XRD)

XRD adalah intsrumen yang digunakan untuk mengidentifikasi fasa material
kristalin, kristalinitas dan untuk mengetahui ukuran kristal dari partikel hasil
sintesis. Tiap-tiap kristal memberikan pola khusus sehingga posisi puncak dalam
difraktogram merupakan petunjuk akan kehadiran senyawa tertentu (Alviany et al.,
2018).

Radiasi sinar-X dapat terjadi karena transisi elektron dari orbital yang
memiliki tingkat energi lebih tinggi menuju orbital dengan tingkat energi yang lebih
rendah dengan melalui tahapan berikut:

a. Sebuah elektron yang terletak di kulit bagian dalam terpental ke luar atom

karena adanya berkas cahaya atau berkas elektron dari luar.
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b. Kekosongan elektron ini selanjutnya digantikan oleh elektron dari kulit
yang lebih luar disertai pemancaran sinar-X Peristiwa ini diperlihatkan pada
Gambar 4.

elektron yang ST o ——
terde-eksitasi‘," L

J |" '|l‘
[ |
| r b ia |
\ \ \ Nukleus .j J
¥ % | S
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b e

foton / elektron

Gambar 4. Pembentukan sinar-X (Sumber: Setiabudi, 2012)

Sinar-X merupakan radiasi elektromagnetik dengan panjang gelombang (NJ)
berkisar 0,1 nm. Radiasi yang dipancarkan ini memiliki energi yang khas sesuai
dengan transisi elektron yang terjadi. Sinar-X dapat diproduksi di dalam sebuah
wadah (tabung) kedap udara dengan cara memanaskan filament sehingga
mengeksitasikan elektronnya yang kemudian diakselerasi (dipercepat) dengan
listrik bertegangan tinggi sehingga elektron memiliki energi kinetik yang tinggi.
Karena elektron bermuatan negatif, maka elektron akan bergerak menuju sebuah
plat logam yang diletakan pada bagian anoda yang bermuatan positif (Setiabudi,
2012).

Berkas cahaya dapat mengalami penghamburan karena selain memiliki sifat
gelombang, cahaya juga memiliki sifat sebagai partikel yang biasa disebut dengan
foton. Karakter cahaya yang memiliki dua sifat ini dinamakan dualisme cahaya.
Sebagai partikel, foton yang bergerak dapat menumbuk partikel lain yang terdapat
dalam material sampel. Akibatnya, pada saat tumbukan foton tersebut dapat
mengalami beberapa kemungkinan. Jika pada saat tumbukan masing-masing
partikel tidak menyerap energi, maka akan dihasilkan tumbukan lenting sempurna.

Sudut yang terbentuk dari arah datang dan arah pantulan foton pada saat terjadinya
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tumbukan, dipengaruhi oleh orientasi partikel pada sampel yang ditumbuk oleh
foton tersebut. Setiap sudut yang dibentuk oleh foton yang datang pada arah tertentu
akan menghasilkan pantulan yang khas jika orientasi material sampelnya tidak
berubah. Keunikan pola yang terbentuk inilah yang memungkinkan dilakukannya

analisa kualitatif suatu senyawa dengan memanfaatkan sinar-X (Setiabudi, 2012).

3.8 Scanning Electron Microscopy - Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy
(SEM-EDX)

Scanning Electron Microscopy (SEM) merupakan suatu alat karakterisasi
yang digunakan untuk menganalisis morfologi permukaan bahan. Pada SEM dapat
diamati karakteristik bentuk, struktur, serta distribusi pori pada permukaan bahan.
Hasil yang diperoleh dari karakterisasi ini dapat dilihat secara langsung pada hasil
SEM berupa bentuk tiga dimensi gambar atau foto (Bishop dan Smallman, 2000).
SEM juga dapat digunakan untuk karakterisasi susunan serbuk dan melihat retakan

pada permukaan sampel.

Pada SEM berkas elektron ditembakan pada permukaan sampel, sedangkan
imejnya diperoleh berdasarkan hasil deteksi elektron yang dihamburbalikkan atau
berdasarkan elektron sekunder. Elektron sekunder berasal dari permukaan sampel
dan memiliki energi yang rendah sekitar 5- 50 eV. Sedangkan elektron yang
dihamburbalikan berasal dari bagian sampel yang lebih dalam dan memberikan
informasi tentang komposisi  sampel karena elektron yang lebih berat
menghamburbalikan secara lebih kuat dan tampak lebih terang pada image yang
dihasilkan. Pengoperasian SEM dilakukan dalam keadaan vakum (10-6 bar)
sehingga elektron hanya berinteraksi dengan sampel yang diteliti. Secara skematis
intrumentasi SEM ditunjukkan pada Gambar 5a dan 5b (Setiabudi, 2012).
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Gambar 5. a) Skema instrument SEM yang disederhanakan, b) skema instrumen
SEM yang lebih detail (sumber: Setiabudi,2012)

Perangkat EDX yang terintegrasi dengan SEM memungkinkan dilakukannya
mikroanalisis secara kualitatif dan semi kuantitatif untuk unsur-unsur mulai dari
Litium (Li) sampai Uranium (U) (Setyaningsih, 2017). EDX dihasilkan dari Sinar
X karakteristik, yaitu dengan menembakkan sinar X pada posisi yang ingin kita
ketahui komposisinya. Setelah ditembakkan pada posisi yang diinginkan maka akan
muncul puncak-puncak tertentu yang mewakili suatu unsur yang terkandung.
Perangkat lunak (software) akan secara otomatis mengidentifikasi jenis
unsur/elemen yang terkandung pada sampel yang dikenal dengan element
identification. EDX bisa digunakan untuk menganalisa secara kuantitatif dari

persentase kandungan masing—masing elemen (Cahyana dan Marzuki, 2014)
3.9 Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)

Spektroskopi merupakan studi antaraksi radiasi elektromagnetik dengan
materi. Spektroskopi inframerah didasarkan pada fenomena terabsorpsinya radiasi
elektromagnetik inframerah oleh vibrasi molekul. Spektroskopi vibrasi ini

merupakan teknik yang cukup handal untuk menganalisis struktur molekul. Radiasi
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elektromagnetik adalah suatu bentuk dari energi yang diteruskan melalui ruang
dengan kecepatan yang luar biasa (Setiabudi, 2012).

Spektroskopi Fourier Transform Infrared (FT-IR) yang merupakan salah satu
metode pengukuran untuk mendeteksi struktur molekul senyawa melalui
identifikasi gugus fungsi penyusun senyawa berdasarkan spektrum vibrasi molekul.
Pengujian dengan spektroskopi FT-IR tidak memerlukan persiapan sampel yang
rumit dan bisa digunakan dalam berbagai fase baik padat, cair mapun gas. Metode
spektroskopi yang digunakan adalah metode spektroskopi adsorbsi yang didasarkan
atas perbedaan penyerapan radiasi infra merah oleh molekul suatu materi. Adsorpsi
inframerah oleh suatu materi dapat terjadi jika dipenuhi dua syarat yakni kesesuaian
antara frekuensi radiasi infra merah dengan frekuensi vibrasional molekul sampel

dan perubahan momen dipol selama bervibrasi (Sulistyani, 2017).

Komponen spektrofotometer inframerah terdiri dari lima bagian pokok yaitu
(1) sumber radiasi, (2) wadah sampel, (3) monokromator, (4) detektor dan (5)
recorder. Terdapat dua macam spektrofotometer infra merah yaitu dengan berkas
tunggal (single-beam) dan berkas ganda (double-beam). Pada Gambar 6 terlihat
diagram dari spektrofotometer infra merah berkas ganda (double beam). Radiasi
infra merah dihasilkan dari pemanasan suatu sumber radiasi dengan listrik sampai
suhu antara 1500 dan 2000 K Sumber radiasi yang biasa digunakan berupa Nernst
Glower, Globar dan Kawat Nikhrom (Setiabudi, 2012).
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Gambar 6. Diagram Spektrofotometer Inframerah Berkas Rangkap (Sumber:

Setiabudi, 2012)
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Jumlah energi yang diperlukan untuk meregangkan suatu ikatan tergantung

pada tegangan ikatan dan massa atom yang terikat. Bilangan gelombang suatu

serapan dapat dihitung menggunakan persamaan yang diturunkan dari Hukum

Hooke.
R L 3.1)
21c mlm?2
Keterangan:

v = jumlah gelombang (cm™)

¢ = kecepatan cahaya (cm dt?)

m1 = massa atom 1 (g)

m2 = masa atoam 2 (g)

f = tetapan gaya (dyne cm™ = g det™?)
3.10 Spektrofotometer UV-Vis

Spektrofotometri UV-Vis adalah anggota teknik analisis spektroskopi

memakai sumber radiasi elektromagnetik ultra violet dekat (190-380 nm) dan sinar
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tampak (380-780 nm) dengan memakai instrumen spektrofotometer (Mulja dan
Suharman, 1995). Biasa diterapkan dalam analisis kimia untuk mendeteksi senyawa

(padat/cair) berdasarkan absorbansi foton (Irawan, 2019).

Prinsip kerja Spektrofotometer UV-Vis yaitu apabila cahaya monokromatik
melalui suatu media (larutan), maka sebagian cahaya tersebut diserap (1), sebagian
dipantulkan (Ir), dan sebagian lagi dipancarkan (It). Aplikasi rumus tersebut dalam
pengukuran kuantitatif dilaksanakan dengan cara komparatif menggunakan kurva
kalibrasi dari hubungan konsentrasi deret larutan alat untuk analisa suatu unsur
yang berkadar rendah baik secara kuantitatif maupun secara kualitatif, pada
penentuan secara kualitatif berdasarkan puncak-puncak yang dihasilkan spektrum
dari suatu unsur tertentu pada panjang gelombang tertentu, sedangkan penentuan
secara kuantitatif berdasarkan nilai absorbansi yang dihasilkan dari spektrum
dengan adanya senyawa pengompleks sesuai  unsur yang dianalisisnya
(Yanlinastuti, 2016).

Adapun yang melandasi pengukuran spektrofotometer ini dalam
penggunaannya adalah hukum Lambert-Beer yaitu bila suatu cahaya monokromatis
dilewatkan melalui suatu media yang transparan, maka intensitas cahaya yang
ditransmisikan sebanding dengan tebal dan kepekaan media larutan yang digunakan
berdasarkan persamaan berikut:

A=logl/loatauA=ab.C......c.oooeviiiiiiiii.. (3.2)

Keterangan:

A = absorbansi

a = koefisien serapan molar

b = tebal media cuplikan yang dilewati sinar
¢ = konsentrasi unsur dalam larutan cuplikan
lo = intensitas sinar mula-mula

| = intensitas sinar yang diteruskan



BAB IV
METODE PENELITIAN

4.1 Alat

Alat-alat yang digunakan pada percobaan ini adalah seperangkat alat gelas
Labu ukur 50 ml, pengaduk kaca, corong gelas, gelas beker (100 ml, 250 ml, 600
ml) pipet tetes, sendok sungu, spatula, cawan porselen, timbangan analitik, Oven
(Memmert), botol vial, Shaker, Spektrofotometer UV-Vis, Fourier Transform
Infrared Spectroscopy (FTIR) Perkin Elmer, X-Ray Diffration (XRD) dan Scanning
Electron Microspcopy (SEM).

4.2 Bahan

Bahan-bahan yang diperlukan adalah Biochar kulit singkong, FeSO4.7H20,
FeCl3.6H20, NaOH, Aquades, kertas saring, Methylene blue, dan plastic wrap.
4.3 Cara Kerja

4.3.1 Pembuatan Biochar/Fe3O4

Pembuatan komposit mengacu pada penelitian sebelumnya (Fisli, 2012).
Biochar kulit singkong ditimbang sebanyak 3,9 g dan dicampurkan dengan 200 mL
aquades kemudian di stirrer pada suhu 70 °C. Pada wadah lain dibuat larutan
campuran antara 7,8 g FeClz.6H.0 dan 3,9 FeSO..7H20 (rasio mol Fe(l1) : Fe(ll)
2:1) didalam 200 mL aquades. Selanjutnya campuran ini dimasukkan kedalam
larutan biochar dan distirer selama 30 menit. Kemudian ditambahkan NaOH 5M
100 mL tetes demi tetes. Suhu larutan tetap dijaga 70 °C sambil distirer selama 2
jam. Setelah itu, pisahkan endapan dengan batang magnet. Padatan yang didapat
dicuci berulang kali dengan aquades hingga pH air cucian sama dengan pH aquades.
Kemudian endapan yang didapat dioven selama 3 jam pada suhu 100 °C.
4.3.2 Karakterisasi Biochar

Dilakukan karakterisasi antara biochar dan biochar/FesOs dengan
menggunakan FTIR yang befungsi untuk mengetahui gugus fungsi dan
mengidentifikasi senyawa berdasarkan spektrum dan panjang gelombang pada

sampel; SEM digunakan untuk mengetahui karakteristik morfologi dari suatu
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material serta memiliki perbesaran yang dapat melihat komposisi unsur permukaan
dan informasi kristalografi; dan XRD yang berfungsi untuk mengkarakterisasi

struktur kristal, dan ukuran kristal dari biochar yang sudah diperoleh.

4.3.3 Penentuan Panjang Gelombang Serapan Maksimum Methylene blue
Dibuat larutan 5 ppm MB kemudian diukur absorbansinya dengan
menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 400-800 nm.
Selanjutnya dibuat grafik antara absorbansi dengan panjang gelombang dan dari
grafik ini dapat ditentukan berapa panjang gelombang serapan maksimum MB.

4.3.4 Pembuatan Larutan Induk

Larutan induk tembaga 200 ppm dibuat dalam labu ukur 250 mL. Kemudian
dibuat larutan standar seri methylene blue 0, 1, 2, 3, 4, dan 5 ppm dalam labu ukur
10 mL. Setelah itu diukur absorbansi larutan menggunakan spektrofotometer UV-
Vis. Hasil absorbansi yang diperoleh digunakan untuk pembuatan kurva kalibrasi.

4.3.5 Uji Adsorpsi Penentuan Massa Adsorben Optimum

Ditimbang biosorben sebanyak 0,02; 0,04; 0,06; 0,08 dan 0,1 gram lalu
dimasukkan ke dalam botol vial. Selanjutnya pada masing — masing botol
ditambahkan 25 ml larutan methylene blue dengan konsentrasi 25 ppm. Kemudian
larutan diaduk dengan shaker selama 1 jam dengan kecepatan 250 rpm. Setelah itu,
larutan disaring dan filtrat yang didapat dianalisis menggunakan spektrofotometer
UV-Vis pada panjang gelombang maksimum. Diperoleh absorbansi dari filtrat yang
dianalisis dan dilihat massa biosorben optimumnya.

4.3.5 Kapasitas Adsorpsi (Qe) dan Daya Adsorpsi (%)
Nilai konsentrasi dari hasil adsorpsi dianalisis dengan menggunakan rumus

kapasitas adsorpsi (Qe) dan daya adsorpsi (% adsorpsi) (Deng, 2011) :
__(Co—Ce)

Qe =

XV e, (4.1)

w

% adsorpsi =

Keterangan:

Qe = Kapasitas adsorpsi (mg/g)



Co = Konsentrasi awal (mg/L)
Ce = Konsentrasi akhir (mg/L)
V =Volume (L)

W = Massa ()
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BAB V
HASIL DAN PEMBAHASAN

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui variasi massa biochar kulit
singkong yang dimodifikasi Fe3O4 terhadap adsorpsi methylene blue. Adsorpsi bisa
dilakukan menggunakan adsorben biochar, biochar adalah suatu bahan yang
memiliki sifat adsorpsi karena memiliki matriks karbon yang relatif terstruktur
dengan tingkat porositas tinggi dan luas permukaan yang luas. Modifikasi
dilakukan bertujuan untuk menambah sifat dari biochar. Sifat yang ditambahkan
dapat disesuaikan dengan kebutuhan dan sifat dari bahan tersebut. Sehingga nilai
dari suatu bahan akan meningkat. Biochar termodifikasi Fe3Os yang bersifat
magnetit maka biochar akan memiliki sifat tersebut. Material magnetit memiliki
keunggulan dalam mempermudah proses pemisahan adsorben dengan larutan.
Pemisahan biochar yang bersifat magnetit dapat ditarik hanya dengan batang
magnet sederhana.

5.1 Biochar Termodifikasi Fe3O4

Biochar dari kulit singkong dimodifikasi dengan cara impregnasi atau
penyisipan suatu material ke material lainnya (Dewi, 2016). Proses impregnasi
yang dilakukan ialah impregnasi basah. Yaitu dengan cara melarutkan logam yang
akan diimpregnasi ke dalam pelarut dalam jumlah yang cukup banyak, dan
dilanjutkan dengan merendam sampel padatan dalam larutan perkusor tersebut
(Jong, 2009). Material yang akan disisipkan ialah material magnetit. Material
tersebut dipilih karena sifatnya yang dapat ditarik oleh benda yang bersifat magnet
juga sehingga dapat mempermudah proses pemisahan adsorpsi. Metode impregnasi
mengikuti penelitian sebelumnya dengan menggunakan prekursor FeClz dan FeSO4
(Fisli, 2012). Kedua prekursor tersebut dilarutkan dalam air dan dicampurkan
dengan larutan biochar pada suhu 70 °C. Adanya pemanasan diharapkan membantu
proses reaksi. Serta ditambahkan NaOH yang berfungsi sebagai agen pengendap
(Sholihah, 2010). Dengan mencampurkan Fe3* dan Fe?* akan membentuk FesOa.

Reaksi pembentukan partikel FesO4 dapat dilihat sebagai berikut:

2Fe®" (ag) + Fe** (aq) + 80OH (ag) — Fe304 (5) + 4H20 () (5.1)
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Endapan besi yang terbentuk menempel kepada permukaan biochar dan
membentuk komposit. Hal ini terjadi karena adanya perbedaan konsentrasi di dalam
pori biochar dengan keadaan diluar pori sehingga memaksa larutan masuk
menempel pada pori (Jang, 2009). Didapatkan komposit berwarna hitam dan diuji
dengan menarik komposit menggunakan batang magnet sederhana. Dan penarikan
magnet dapat dilihat pada Gambar 7. Hal ini menunjukkan bahwa komposit biochar

magnet sudah terbentuk.

Gambar 7. Biochar/Fe304 ditarik Magnet

5.2 Karakterisasi Biochar

Biochar/Fe3Os yang didapat kemudian di karakterisasi menggunakan
instrumen FTIR, XRD, dan SEM. Karakterisasi ini bertujuan untuk mengetahui
kandungan, struktur dan morfologi dari biochar/FesOs. Sebagai pembanding
analisis juga dilakukan pada biochar kulit singkong.

5.2.1 Hasil Karakterisasi Menggunakan FTIR

Karakterisasi dengan menggunakan FTIR bertujuan untuk mengetahui gugus
fungsi yang terdapat pada biochar dan biochar/FezOs. Spektroskopi FTIR adalah
alat yang didasarkan pada penyerapan sinar inframerah. Sinar infarmerah yang
mengenai suatu materi akan membuat terjadinya peningkatan amplitudo getaran

(vibrasi) atom-atom pada suatu molekul (Fessenden, 1997). Setiap gugus fungsi
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dapat menyerap sinar IR pada panjang gelombang tertentu hal inilah yang
menyebabkan hasil dari FTIR spesifik dan dapat dianalisis (Anam et al., 2007).
Penyerapan inframerah oleh suatu materi dapat terjadi jika memenuhi dua syarat,
yaitu kesesuaian antara frekuensi radiasi sinar inframenah dengan frekuensi vibrasi

molekul sampel dan perubahan momen dipol selama bervibrasi (Chatwal, 1985).

Spektrum FTIR sampel biochar dan biochar/FesOs dapat dilihat pada
Gambar 8. Dapat dilihat bahwa kedua spektra tersebut memiliki pola serapan yang
hampir sama. Perbedaan signifikan terdapat pada adanya serapan di daerah finger
print yaitu berkisar di 549 cm™. Hal ini menunjukkan bahwa ada serapan antara Fe-
O dalam biochar/FesOs. Nilai tersebut merupakan karakteristik dengan serapan
logam pada rentang IR (Rampengan, 2017). Nilai tersebut tidak terlalu berbeda
dengan penelitan yang dilakukan oleh Maylani (2016) dimana nilai Fe-O
didapatkan pada bilangan gelombang 586,36 cm™, dan Fisli et al. (2018) didapatkan

pada bilangan gelombang 560 cm™.

a.Biochar
b.Biochar/Fe304
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Gambar 8. Spektra FTIR dari sampel biochar dan biochar/ FezOa.
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Dari kedua kurva pada Gambar 8 muncul serapan maksimum sekitar
3240,15 untuk biochar Fe3O4 dan 2923,05 untuk biochar. Bilangan gelombang
tersebut karakteristik untuk vibrasi OH dari biochar (Rivka et al.,2017; Chen et al.,
2017). Kemudian pada bilangan gelombang 1607,69 untuk biochar dan 1571,22
untuk biochar/FesOs4 merupakan puncak yang diakibatkan oleh adanya vibrasi
ikatan C-C. Dan terdapat puncak maksimum pada bilangan gelombang 1213,33
untuk biochar dan 1375,27 untuk biochar/FezO4. Puncak ini berasal dari vibrasi C-

0. Bilangan gelombang dan gugus fungsi tersebut dapat dilihat pada Tabel 2.

Tabel 2. Bilangan Gelombang dan Gugus Fungsi dari Biochar dan Biochar/ FezOa

Bilangan Gelombang (cm™)

NO Biochar | Biochar/FesO4 Gugus fungsi
1 2923,05 3240,15 OH
2 1607,69 1571,22 C-C
3 1213,33 1375,27 C-0
4 549,75 Fe-O
5 406,12 406,97 AlKil rantai pendek

5.2.2 Hasil Karakterisasi XRD

Hasil analisis X-Ray Diffractometer (XRD) dari sampel biochar dan biochar/
Fe304 dapat dilihat pada Gambar 9. Pada pola difraksi biochar diketahui bahwa
terdapat puncak puncak melebar yang menandakan bahwa struktur biochar bersifat
amorf (Fisli, 2012). Terdapat puncak maksimum pada rentang 10-30° yaitu 14,454
dan 24,103. Setelah Biochar dimodifikasi dengan penambahan FesO4 maka puncak
difraksi yang berasal dari biochar menghilang dan timbul puncak difraksi baru
mengikuti pola difraksi XRD dari JCPDS No. Katalog 11-064. Yaitu 18,277;
30,105; 35,451; 43,123; 53,478; 57,012; 62,585; 70,967; dan 74,063 yang
merupakan jenis mineral magnetit (FesO4). Sedangkan nilai pola difraksi yang
didapat pada penelitian ini adalah 18,385; 30,302; 35,440; 43,597; 57,987; 62,617;
dan 71,160. Hal ini menunjukkan bahwa pada permukaan struktur biochar telah

menempel partikel magnet fasa Fe3Oa.
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Gambar 9. Pola difraksi sampel Biochar dan Biochar/ FesO4
5.2.3 Hasil Karakterisasi Menggunakan SEM-EDX

Karakterisasi - mengggunakan Scanning Electron Microscopy-Energy
Dispersive X-Ray (SEM-EDX) bertujuan untuk mengetahui morfologi permukaan
sampel dan kandungan unsur dalam sampel. SEM-EDX didasarkan pada analisis
spektral radiasi sinar-X karakteristik yang dipancarkan dari atom sampel pada
iradiasi dengan berkas elektron yang difokuskan dari SEM (Julinawati et al., 2015).
Perbandingan morfologi permukaan antara biochar dan biochar/Fez04dengan hasil
karakterisasi SEM perbesaran 5000 kali dapat dilihat pada Gambar 10.
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Gambar 10. Struktur Morfologi perbesaran 5000 kali a) Biochar dan b) Biochar/
Fes0s

Berdasarkan citra pada Gambar 10. a) diketahui bahwa permukaan biochar
memiliki pola garis dan serabut. Sementara citra dari biochar/Fe3O4 terlihat lebih
kasar dibanding biochar. Terdapat juga gumpalan gumpalan berwarna putih yang
diperkirakan bagian dari magnet FesOs (Susanto, 2018). Hal ini memperkuat data
FTIR dan XRD bahwa FezO4 yang memiliki sifat magnet sudah menempel pada
biochar. Menunjukkan juga sintesis pada penelitian ini berhasil. Maka
biochar/FesO4 dapat digunakan sebagai adsorben MB yang dapat ditarik oleh
batang magnet sederhana untuk pemisahannya. Untuk mengetahui kandungan dari
sampel dapat digunakan EDX. Kandungan unsur yang terdapat di dalam sampel

biochar dan biochar/FesO4 ditunjukkan pada Gambar 11.

0 1 2
3,300 counts in 30 seconds
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Gambar 11. Spektrum Electron Dispersive X-ray sampel a) Biochar dan b)
Biochar/ Fe3O4

Dari Gambar 11 a) diketahui bahwa biochar hanya mengandung 2 unsur yaitu
karbon dan oksigen. Semakin tinggi intensitas unsur maka semakin tinggi
konsentrasi atom tersebut pada sampel. Biochar didominasi oleh karbon dengan
konsentrasi sebesar 76,31 % dan oksigen 23,69 %. Sedangkan pada gambar 11 b)
menunjukkan bahwa biochar/FesOs mengandung unsur lain selain oksigen dan
karbon vyaitu besi dan zink. Berbeda dengan biochar pada biochar/FesOs besi
merupakan unsur dominan ditunjukkan dengan intensitasnya yang paling tinggi.
Hal ini menunjukkan bahwa besi pada komposit tersebut telah banyak mengandung
magnet. Kandungan terbesar kedua adalah karbon dan diikui dengan oksigen dan
zink. Konsentrasi atom secara berurut besi, karbon, oksigen dan zink yaitu 72,23
%; 16,32 %; 11,19 %; dan 0,26 %. Perbandingan kandungan unsur antara biochar
dan biochar/ FesO4 dapa dilihat pada tabel 3.

Tabel 3. Kandungan Unsur dalam Sampel Biochar dan Biochar/ FezO4

Konsentrasi
Sampel Nama Unsur  Simbol  atom (%)
Biochar Karbon C 76,31
Oksigen @) 23,69
Biochar/Fe304 Besi Fe 72,23
Karbon C 16,32
Oksigen @) 11,19

Zink Zn 0,26




31

5.3 Analisis Panjang Gelombang Maksimum Methylene blue

Konsentrasi 5 ppm larutan zat warna methylene blue dibuat dari larutan induk
200 ppm. Dengan cara pengenceran dan diambil 2,5 mL larutan MB 200 ppm dan
diencerkan kedalam labu ukur 10 mL. Larutan tersebut digunakan untuk mencari
panjang gelombang maksimum dari methylene blue. Panjang gelombang
maksimum berfungsi untuk mengetahui penyerapan cahaya paling maksimum dari
suatu bahan (Gecgel et al., 2013). Panjang gelombang maksimum dicari
menggunakan instrumen spektrofotometer UV-Vis. Instrumen ini menentukan nilai
penyerapan dari suatu bahan tergantung kepada senyawa atau warna yang
terbentuk. Dari nilai tersebut bisa ditentukan nilai konsentrasi dari larutan.

Pengujian dilakukan pada panjang gelombang 400-800 nm daerah tersebut
mewakili panjang gelombang pada rentang visible. Hal itu dikarenakan methylene
blue merupakan larutan berwarna. Didapatkan kurva hasil perbandingan antara
adsorpsi sebagai sumbu y dan panjang gelombang sebagai sumbu x. Kurva tersebut
dapat dilihat pada Gambar 12. Panjang gelombang maksimum dari larutan
methylene blue adalah 663 nm. Panjang tersebut memiliki sedikit perbedaan dengan
penelitian sebelumnya yaitu 665 nm (Fatihaa, 2015). Hal ini bisa terjadi karena
adanya pergeseran panjang gelombang akibat perbedaan bahan baku, pelarut

maupun alat.
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Gambar 12. Panjang Gelombang Maksimum Methylene blue

5.4 Pembuatan Larutan standard dan Kurva Kalibrasi

800
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Larutan standar digunakan untuk mendapatkan kurva kalibrasi yang berfungsi

untuk mengetahui nilai konsentrasi larutan. Larutan standar dapat dibuat dari

larutan induk dengan konsentrasi yang lebih rendah. Pada penelitian ini dibuat

larutan standar 0 — 5 ppm dari larutan standar 200 ppm. Masing masing dilarutkan

dalam 10 mL aquades kemudian di analisis nilai absorbansinya. Dari nilai

absorbansi dibuat kurva antara konsentrasi dan absorbansi yang dapat dilihat pada

Gambar 13 dan Tabel 4.

Tabel 4. Absorbansi Larutan Standar

Konsentrasi Absorbansi
Kurva 1 \ Kurva 2
0 0 0
1 0,144 0,195
2 0,407 0,461
3 0,562 0,708
4 0,813 0,861
5 0,976 1,104
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Gambar 13. Kalibrasi 1 dan Kalibrasi 2

Berdasarkan pada Gambar 13 didapatkan bahwa kurva kalibrasi membentuk
garis lurus. Semakin besar konsentrasi maka absorbansi juga semakin meningkat.
Dengan dibuatnya kurva dan dicari nilai regresi (R?) diketahui bahwa kurva
kalibrasi 1 dan 2 sebesar 0,9947 dan 0,9959. Nilai tersebut lebih rendah dari
penelitian sebelumnya yaitu 0,9992 (Sandy, 2018). Hal ini bisa terjadi karena
kurang nya ketelitian dalam pembuatan larutan standar. Tetapi Nilai tersebut dapat

diterima sebagai nilai regresi yang memiliki nilai mendekati 1 (Riyanto, 2016).
5.5 Uji Adsorpsi Variasi Massa Biochar Terhadap Methylene blue

Pada penelitian ini uji adsorpsi digunakan biochar sebagai adsorben yang
digunakan sebagai penyedia permukaan yang dapat ditempeli oleh adsorbat yaitu
methylene blue (Reynolds,1982). Uji adsorpsi dilakukan untuk mengetahui



34

pengaruh vasiasi massa adsorben terhadap efektivitas dan kapasitas adsorpsi.
Parameter uji adsorpsi dilakukan pada kondisi awal konsentrasi MB 25 ppm,
volume larutan 25 mL, dan diaduk menggunakan shaker selama 60 menit pada
kecepatan 250 rpm. Variasi berat adsorben 0,02; 0,04; 0,06; 0,08 dan 0,1 gram.
Kemudian dianalisis menggunakan spektrofotometer UV-Vis. Setiap variasi
dilakukan pengulangan sebanyak 3 kali. Hal ini berfungsi untuk memperkuat data
yang diperoleh dan menghitung nilai rata-rata dari sampel. Pada penelitian ini
dilakukan perbandingan antara biochar dan biochar/FesOs. Hasil adsorpsi dapat
dilihat pada Tabel 5.

Tabel 5. Nilai Absorbansi dan Konsentrasi Sampel Biochar dan Biochar/Fe3O4

Massa Rata- Rata absorbsi Rata-rata Konsentrasi
Adsorben Bjochar Biochar/FesO4 Biochar  Biochar/FesOq
0,02  0,1330 0,0093 5,9847 0,1423
0,04 0,1283 0,0103 5,7744 0,1472
0,06 0,1163 0,0133 5,2335 0,1622
0,08 = 0,1347 0,0193 6,0597 0,1920
0,1 0,1066 0,0177 4,7979 0,1837

Berdasarkan data pada Tabel 5 diketahui bahwa hubungan antara absorbansi
dan konsentrasi berbanding lurus. Semakin besar absorbansi makan semakin besar
nilai konsentrasi. Konsentrasi larutan dapat dihitung menggunakan persamaan
kurva kalibrasi secara berurut 1 dan 2. Yaitu y = 0,2012x - 0,0193 untuk biochar/
Fe304 dan y = 0,2219x + 0,0002 untuk biochar. Dari konsentrasi yang didapat
kemudian bisa digunakan untuk menghitung kapasitas adsorpsi dan % adsorpsi.

Kurva kapasitas adsorp dapat dilihat pada Gambar 14.
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Gambar 14. Kapasitas Adsorbsi Biochar dan Biochar/ FezO4

Kapasitas adsorpsi adalah kemampuan adsorben dalam menyerap adsorbat
yang didasarkan pada berat (Aisyahlika et al., 2018). Pada Gambar 14 diketahui
bahwa semakin besar adsorben maka kapasitas adsorpsi menurun. Hal ini
dikarenakan dengan adanya peningkatan jumlah adsorben, maka ada penurunan
kapasitas adsorpsi. Hal ini dikarenakan peningkatan jumlah adsorben dapat
meningkatkan jumlah sisi aktif yang akan saling berkompetisi dalam penjerapan
adsorbat sehingga akan menyebabkan kapasitas adsorpsi mejadi menurun jika
dibandingkan dengan jumlah adsorben yang sedikit (Nurhasni et al., 2018).
Menurut Oscik dan Cooper (1992) menjelaskan bahwa banyaknya sisi aktif
berbanding dengan luas permukaan adsorben dan masing-masing sisi aktif hanya
dapat mengadsorpsi satu molekul adsorbat. Pada keadaan dimana tempat adsorpsi
telah jenuh oleh adsorbat maka kenaikan massa adsorben cenderung tidak

menaikkan jumlah zat yang teradsorpsi

Variasi massa yang digunakan adalah 0,02; 0,04; 0,06; 0,08; 0,1 gram.
Perbandingan antara nilai kapasitas adsorpsi dari biochar dan biochar/FesO4 dapat
dilihat pada Tabel 5. Secara berurut didapatkan nilai Qe sebesar 23,7691; 12,0160;
8,2360; 4,9188; 5,0505 mg/g untuk Biochar dan 31,0721; 15,5329; 10,3490;
7,7525; 6,2040 mg/g untuk biochar/FesO4. Massa adsorben untuk mendapatkan
kapasitas adsorpsi maksimum biochar maupun biochar/ FesO4 adalah 0,02 gram.
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Tabel 5. Kapasitas adsorbsi Biochar dan Biochar/FezO4

Massa
Adsorben QE Biochar QE Biochar Fe
0,02 23,76915 31,0721
0,04 12,0160 15,5329
0,06 8,2360 10,3490
0,08 5,9188 7,7525
0,1 5,0505 6,2040

Daya adsorpsi atau % adsorpsi adalah kemampuan dari suatu adsorben untuk
menyerap limbah zat warna (Aisyahlika, 2018). Pada Gambar 15 diketahui bahwa
variasi massa akan mempengaruhi daya adsorpsi. Untuk adsorben biochar/FesO4
semakin banyak adsorben yang digunakan untuk adsorpsi maka daya adorpsi
semakin menurun. Penurunan daya serap ini diakibatkan karena terbentuk dengan
cepat lapisan kedua, ketiga, keempat dan seterusnya di atas adsorbat yang telah
terikat di permukaan adsorben atau terjadi gejala adsorpsi multilayer yang
mengakibatkan permukaan adsorben telah jenuh atau mendekati jenuh terhadap
adsorbat (Nurafriyanti, 2017). Sedangkan untuk adsorben biochar didapatkan hasil
yang berbeda yaitu kurva yang naik turun hal ini bisa diakibatkan karena adsorben

biochar belum stabil untuk proses adorpsi.
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—~ 100 - 0
S
‘5 80 € > —_— ————— —=(
2
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[%2)
L 40
o
S 20
0
0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1 0.12
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Gambar 15. % Adsorbsi Biochar dan Biochar/ FesQO4
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Daya adsorpsi untuk variasi massa 0,02; 0,04; 0,06; 0,08; 0,1 gram dapat
dilihat pada Gambar 15 dan Tabel 6. Pada biochar sebesar 76,0612; 76,9025;
79,0656; 75,7608; 80,8081 % sedangkan Biochar/Fez04 yaitu 99,4307; 99,4108;
99,3512; 99,2319; 99,2650 %. Terjadi perbedaan massa untuk mendapatkan daya
adsorpsi maksimum dari biochar dengan biochar/ Fe3O4. Pada biochar % adsorpsi
tertinggi berada pada massa 0,1 sebesar 80,8081% sedangkan pada biochar/ Fe3O4
pada massa 0,02 gram sebesar 99,43075 %. Diketahui bahwa dengan adanya
penambahan FezO4 dapat meningkatkan daya adsorpsi methylene blue. Hal ini bisa
terjadi karena FezOs ikut membantu proses adsorpsi dengan meningkatkan daya
serap adsorben. Biochar kulit singkong sendiri merupakan adsorben dengan
permukaan bergugus negatif (adanya gugus OH dari selulosa) sehingga terjadi tarik
menarik menyebabkan zat terlarut menempel dengan baik pada permukaan
adsorben (Nurhasni et al., 2018).

Tabel 6. Daya Adsorpsi Biochar dan Biochar/ FesO4

Massa % Adsorpsi % Adsorpsi
adsorben Biochar Biochar/Fes304
0,02 76,0612 99,4307
0,04 76,9025 99,4108
0,06 79,0656 99,3512
0,08 75,7608 99,2319

0,1 80,8081 99,2650




BAB VI
PENUTUP

6.1 Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan bahwa:

1. Komposit biochar/FesOs dapat dibuat dengan menggunakan prekursor
FeCls.6H.0 dan FeSO4.7H,0 sebagai bahan dasar pembentuk Fe3Oa.

2. Biochar/FesO4 dikarakterisasi menggunakan FTIR, XRD, dan SEM-EDX.
Didapatkan bahwa muncul puncak serapan FTIR pada bilangan gelombang
549,75 cm™ milik vibrasi Fe-O. Dan pada hasil XRD didapatkan puncak yang
menunjukkan pola difraksi partikel magnet fasa FesO4. Sedangkan morfologi
permukaan biochar/ FesO4 diketahui bahwa tertempel gumpalan-gumpalan kecil
milik FezOs. Diperkuat dengan data EDX yang menunjukkan kandungan
tertinggi dari biochar kulit singkong termodifikasi Fe3O4 adalah besi.

3. Pada uji adsorpsi didapatkan bahwa penyerapan limbah methylene blue 25 ppm
dengan biochar/Fez04 berdasarkan variasi massa 0,02; 0,04; 0,06; 0,08; dan 0,1
gram memiliki nilai kapasitas adsorpsi sebesar 31,0721; 15,5329; 10,3490;
7,7525; 6,2040 mg/g. Kapasitas adsorpsi maksimum terjadi pada massa
adsorben sebesar 0,02 gram.

6.2 Saran

Penelitian mengenai biochar kulit singkong termodifikasi yang telah
dilakukan oleh penulis masin memiliki banyak kekurangan sehingga perlu
dilakukan penelitian lanjutan seperti variasi lainnya yang juga mempengaruhi
efektivitas daya adsorp suatu adsorben (konsentrasi limbah, pH, dan waktu kontak),

pengembangan fungsi dari biochar dan pengolahan daur ulang biochar.
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Lampiran 1. Perhitungan

1. Pembuatan Larutan Induk Methylene blue 200 ppm

mg zat terlarut

X 100 %

ppm =

~ Volume larutan w

mg zat terlarut
0,25L

200 ppm X 0,25 L
100 %

200 ppm = x 100 %

mg zat terlarut =

mg zat terlarut = 50 mg
2. Pembuatan Larutan Standar Methylene blue
Keterangan :
Mz: Konsentrasi larutan induk MB
V1: Volume larutan larutan induk MB yang dibutuhkan
Mo: Konsentrasi larutan standar MB

V2: Volume larutan standar MB

0 ppm

M1.V1i=M2 V2
200 ppm.V1 =0 ppm.10 mL

0ppm X 10 mL

Vi= =0mL
200 ppm

1 ppm

M1.V1=M2 V>

200 ppm.V1 =1 ppm.10 mL

1ppm X 10 mL

Vi= =0,05 mL
200 ppm

2 ppm

M1.V1i=M2 V2

200 ppm.V1 =2 ppm.10 mL

V1:2ppm><10mL:011 mL

200 ppm

3 ppm

M1.V1=M2 V3
200 ppm.V1 = 3 ppm.10 mL

3ppm X 10 mL

Vi= =0,15mL
200 ppm

4 ppm

M1.V1i=M2 V2

200 ppm.V1 =4 ppm.10 mL

4 ppm X 10 mL

V1= =0,2mL
200 ppm

5 ppm

M1.V1i=M2 V2

200 ppm.V1 =5 ppm.10 mL

V= 2PPmX10mE _ o5 )

200 ppm



3. Pembuatan Kurva Kalibrasi Larutan Standar

Kurva Kalibrasi 1

NAMA KONSENTRASI ABS

Std 1 0 0
Std 2 1 0,144
Std 3 2 0,407
Std 4 3 0,562
Std 5 4 0,813
Std 6 5 0,976
Kurva Kalibrasi 1
1.2
1 =]
‘@ 0.8
5 o0s o
§ T A y'=0.2012x -0.0193
N R & R? = 0.9947
0 ®
.02 0 1 2 3 4 5

Konsentrasi (ppm)

Kurva Kalibrasi 2

NAMA KONSENTRASI ABS

Std 1 0 0
Std 2 1 0,195
Std 3 2 0,461
Std 4 3 . 0,708
Std 5 4 0,861
Std 6 5 1104




=
=N

Absorbansi
© o o o
O N B O

Kurva Kalibrasi 2

1 2

3

y'=0.2219x + 0.0002
R2=0.9959

4 5

Konsentasi (ppm)

4. Perhitungan Konsentrasi Variasi Massa

4.1 Biochar Fe3Os

Persamaan kurva kalibrasi 1 : y = 0,2012x - 0,0193

Keterangan:

y = Absorbansi Sampel

a = Slope

x = Konsentrasi sampel

b = Intersep

Berat biochar

NO Fes04 (gr) Abs
1 0,02 0,01
2 0,02 0,007
3 0,02 0,011
4 0,04 0,008
5 0,04 0,012
6 0,04 0,011
7 0,06 0,012
8 0,06 0,01
9 0,06 0,018
10 0,08 0,019
11 0,08 0,02
12 0,08 0,019
13 0,1 0,016
14 0,1 0,019
15 01 0,018

a. Massa Biochar Fe3040,02 gram

Abs 0,01
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y =0,2012x - 0,0193

_(0,01+0,0193) _
- 0,2012 -

Abs 0,007

y =0,2012x - 0,0193

_ (0,007 +0,0193) _
B 0,2012 -

Abs 0,011
y =0,2012x - 0,0193

_ (0,011 +0,0193) _
- 0,2012 o

0,145626 ppm (i)

0,130716 ppm (ii)

0,150596 ppm (iii)
Rata rata Konsentrasi Biochar Fes040,04 g =

ppm
. Massa Biochar Fe3O4 0,04 gram
Abs 0,008

y =0,2012x - 0,0193

_ (0,008 +0,0193) _
- 0,2012 B

Abs 0,012

y =0,2012x - 0,0193

_ (0,012 +0,0193) _
0,2012

Abs 0,011

y =0,2012x - 0,0193

_ (0,011 +0,0193) _
0,2012 -

0,135686 ppm (i)

0,155567 ppm (ii)

0,150596 ppm (iii)
Rata rata konsentrasi Biochar Fe3040,04 g =

ppm
Massa Biochar Fe3040,06 gram
Abs 0,012

y =0,2012x - 0,0193

_ (0,012 +0,0193) _
- 0,2012 B

Abs 0,01

0,155567 ppm (i)

(i+ii+ iii) _

_ (i+ii+ i) _

47

0,142313

0,147283
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y =0,2012x - 0,0193

_(0,01+0,0193) _

02012 0,145626 ppm (ii)
Abs 0,018

y =0,2012x - 0,0193

y = (0018+00193) _

02012 0,185388 ppm (iii)

(i+ii+ iii) _

Rata rata konsentrasi Biochar Fes040,06 g = — - 0,162194

ppm
. Massa Biochar Fe3040,08 gram
Abs 0,019

y =0,2012x - 0,0193

y = (0019+00193) _

=T 0,190358 ppm (i)
Abs 0,02

y =0,2012x - 0,0193

_ (0,02 +0,0193) _
- 0,2012 B

Abs 0,019

y =0,2012x - 0,0193

_ (0,019+0,0193) _
0,2012

0,195328 ppm (ii)

0,190358 ppm (iii)

(i+ii+ idi) _

Rata rata konsentrasi Biochar Fes040,08 g = I = 0,192015

ppm
Massa Biochar Fes040,1 gram
Abs 0,016

y =0,2012x - 0,0193

_ (0,016 +0,0193) _
- 0,2012 -

Abs 0,019
y =0,2012x - 0,0193

_ (0,019 +0,0193) _
- 0,2012 B

Abs 0,018

0,175447 ppm (i)

0,190358 ppm (ii)



y =0,2012x - 0,0193

x = (0.018+0,0193) _

e 0,185388 ppm (iii)

_ (i+ii+ i) _

Rata rata Konsentrasi Biochar Fes040,1 9 = — - 0,183731

ppm
4.2 Biochar

Persamaan kurva kalibrasi 2 : y = 0,2219x - 0,0002
Keterangan:
y = Absorbansi Sampel
a = Slope

x = Konsentrasi sampel

b = Intersep
Berat
NO biochar Abs fp
1 0,02 0,145 10
2 0,02 0,101 10
3 0,02 0,153 10
4 0,04 0,116 10
5 0,04 0,138 10
6 0,04 0,131 10
7 0,06 0,086 10
8 0,06 0,114 10
9 0,06 0,149 10
10 0,08 0,139 10
11 0,08 0,132 10
12 0,08 0,133 10
13 0,1 0,127 10
14 0,1 0,09 10
15 0,1 0,103 10

a. Massa Biochar 0,02 gram
Abs 0,145

y = 0,2219x + 0,0002

_ (0,145 — 0,0002)

02215 x 10 = 6,52546192 ppm (i)

Abs 0,101
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y = 0,2219x + 0,0002

5 = (0101 -0,0002)
- 0,2219

Abs 0,153

y = 0,2219x + 0,0002

« = (0,153 — 0,0002)
B 0,2219

x 10 = 4,542586751 ppm (ii)

x 10 = 6,885984678 ppm (i)

(i+ii+ iiQ)

Rata rata Konsentrasi Biochar 0,02 g = =5,9846778 ppm

b. Massa Biochar 0,04 gram
Abs 0,116

y = 0,2219x + 0,0002

_ (0,116 — 0,0002)

e X 10=5,218566922 ppm (i)
Abs 0,138

y = 0,2219x + 0,0002

_ (0,138 — 0,0002)
- 0,2219

X x 10 = 6,210004507 ppm (ii)

Abs 0,131

y = 0,2219x + 0,0002

_ (0,131 - 0,0002)

02219 x 10 = 5,894547093 ppm (iii)

(i+ii+ Qi)

Rata rata Konsentrasi Biochar 0,04 g = —F 5,7743728 ppm

c. Massa Biochar 0,06 gram
Abs 0,086

y =0,2219x + 0,0002

_ (0,086 — 0,0002)
0,2219

X x 10 = 3,86660658 ppm (i)

Abs 0,114

y = 0,2219x + 0,0002

_ (0,114 — 0,0002)
- 0,2219

Abs 0,149

y = 0,2219x + 0,0002

_ (0,149 — 0,0002)
- 0,2219

x 10 = 5,128436233 ppm (ii)

x 10 = 6,705723299 ppm (iii)



Rata rata Konsentrasi Biochar 0,06 g =

d. Massa Biochar 0,08 gram
Abs 0,139

y = 0,2219x + 0,0002

_ (0,139 — 0,0002)
- 0,2219

Abs 0,132

y = 0,2219x + 0,0002

« = (0132 - 0,0002)
- 0,2219

Abs 0,133

y = 0,2219x + 0,0002

« = (0,133 — 0,0002)
- 0,2219

Rata rata Konsentrasi Biochar 0,08 g =

e. Massa Biochar 0,1 gram
Abs 0,127

y = 0,2219x + 0,0002

_ (0,127 — 0,0002)
0,2219

Abs 0,09

y = 0,2219x + 0,0002

_ (0,09 - 0,0002)
0,2219

Abs 0,103

y = 0,2219x + 0,0002

_ (0,103 — 0,0002)
- 0,2219

X

Rata rata Konsentrasi Biochar 0,02 g =

5. Perhitungan Kapasitas Adsorpsi (Qe)
_(Co—Ce)

Qe =

x V

w
Keterangan:
Qe = Kapasitas adsorpsi (mg/qg)

(i+ii+ iii) _

x 10 = 6,255069851 ppm (i)

x 10 =5,939612438 ppm (i)

x 10 = 5,984677783 ppm (iii)

(i+ii+ iii) _

x 10 = 5,714285714 ppm (i)

x 10 = 4,046867959 ppm (ii)

x 10 = 4,63271744 ppm (iii)

(i+ii+ iii) _

5,2335887 ppm

6,0597867 ppm

4,797957 ppm
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Co = Konsentrasi awal (mg/L)
Ce = Konsentrasi akhir (mg/L)
V =Volume (L)
W = Massa ()

5.1 Biochar Fe3Os

a. Massa Biochar Fes040,02 gram
(Co—Ce)

w

xV

Qe = (25-0142313) 0.02
0,025

Qe =31,07211 mg/L
b. Massa Biochar Fe3040,04 gram
Qe

Co—Ce
= —( ) X
w

\Y

Qe = (25-0,147283) 0,04
0,025

Qe = 15,53295 mg/L
c. Massa Biochar Fes040,06 gram

Co—Ce
- (@ P
w

Qe Vv

Qe = (25-0,162194) 0,06

0,025
Qe =10,34909 mg/L
d. Massa Biochar Fe3040,08 gram

Co—Ce
_ (Co=Ce)
w

Qe Vv

Qe _ (25-0,192015)
0,025

Qe = 7,752495 mg/L

e. Massa Biochar Fe3040,1 gram

x 0,08

Co—Ce
= —( ) X
w

Qe Vv

_ (25-0,183731)
0,025

Qe x 0,1

Qe =6,204067 mg/L
5.2 Biochar



a. Massa Biochar 0,02 gram

(Co—-Ce)
w

Qe = xV

Qe = (25-59846778) 0,02

0,025
Qe = 23,76915 mg/L
b. Massa Biochar 0,04 gram

C_
:(oCe)X
w

Qe Vv

_ (25 =5,7743728)
0,025

Qe
Qe =12,01602 mg/L

c. Massa Biochar 0,06 gram

x 0,04

_ (Co—Ce)

Qe =

Qe = (25-52335887) 0,06

0,025

x V

w

Qe = 8,236005 mg/L
d. Massa Biochar 0,08 gram
_ (Co—Ce)

Qe =

x V

w

Qe = (25-60597867) 0,08

0,025
Qe =5,918817 mg/L
e. Massa Biochar 0,1 gram

(Co—cCe)
w

Qe = xV

Qe = (25-4,797957)
0,025

Qe =5,050511 mg/L

x0,1

6. Perhitungan % Adsorpsi
% adsorpsi =

Keterangan :

Co = Konsentrasi awal (mg/L)
Ce = Konsentrasi akhir (mg/L)

(Co—-Ce)

x 100
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6.1 Biochar FesOa4

a.

Massa Biochar Fes040,02 gram
(Co—cCe)

% adsorpsi = x 100

% adsorpsi = w x 100

% adsorpsi =99,43075 %

. Massa Biochar Fes040,04 gram

(Co—cCe)

% adsorpsi = x 100

% adsorpsi = =22 x 100

% adsorpsi = 99,41087 %

. Massa Biochar Fe3O4 0,06 gram

(Co—-cCe)

% adsorpsi = x 100

% adsorpsi = % x 100

% adsorpsi =99,35123 %

. Massa Biochar FesO40,08 gram

(Co-cCe)

% adsorpsi = x 100

% adsorpsi = % %100

% adsorpsi = 99,23194 %

. Massa Biochar Fe3040,1 gram

(Co—cCe)

% adsorpsi = x 100

_ (25-0,183731)

% adsorpsi = — % 100
% adsorpsi =99,26508 %
5.2 Biochar
a. Massa Biochar 0,02 gram
% adsorpsi = (Co—Ce) x 100

% adsorpsi = (25%?6778) x 100
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% adsorpsi = 76,06129 %

. Massa Biochar 0,04 gram
(Co—cCe)

% adsorpsi = x 100

(25 —5,7743728)
25

% adsorpsi = 76,90251 %

. Massa Biochar 0,06 gram

% adsorpsi = x 100

(Co—Ce)

% adsorpsi = x 100

(25-5,2335887)

% adsorpsi = ” x 100
% adsorpsi = 79,06565 %

. Massa Biochar 0,08 gram
% adsorpsi = (Co Y x 100

% adsorpsi = w x 100

% =75,76085 %

. Massa Biochar 0,1 gram

Co—-C
% adsorpsi = (Co—Ce) x 100
% adsorpsi = (25’%597957) %100

% adsorpsi = 80,80817 %
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Lampiran 2. Hasil Karakterisasi
1. Hasil Karakterisasi menggunakan FTIR

a. Biochar

Analyst Administrator
Date 03 Februan 2020 11:19

3
3
B— T . T T T = A T
40 3500 30 2500 2000 500 1000 500400
Biochar Sample 116 By Administrater Date Senin, Februari 03 2020
List of Peak AreafHeight
Peak Number X (em-1) (em-1)
1 292305

b. Biochar Fe304

Analyst Administrator
Date 16 Maret 2020 15:05

4

SE-FM\;_‘ e

El1

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500410
om-1
biccarfepH5 Sample 132 By Administrator Date Senin, Februari 17 2020
List of Peak Area/Height
Peak Number [x em-1) [v T
1 | 3250.15 |95.06
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2. Hasil Karakterisasi Menggunakan XRD
a. Biochar

Counts

2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060

b. Biochar Fe304

CaHnts
3
T

3000~ /\__
- prapraE Y e . " ¥y .

2000 v A iy NPT W

10 20 30 40 50 60 70 80

2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060



3. Hasil Karakterisasi Menggunakan SEM

a. Biochar
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Lampiran 3. Foto Penelitian

Gambar Lampiran 2. Perbandingan biochar dan biochar/FezO4
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Gambar Lampiran 4. Larutan uji methylene blue 25 ppm
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Gambar Lampiran 6. Hasil Adsorpsi variasi massa biochar dengan pengenceran
10x
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Gambar Lampiran 7. Hasil adsorpsi variasi massa biochar/Fe3O4



