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ABSTRAK

LAZUARDI HAMMAAM. Sekam Padi sebagai Natural Fiber Adsorbent
untuk Penyerap Kandungan Pb (II) dalam Air. Dibimbing oleh EKO
SISWOYO, S.T., M.SC, Ph.D.

Timbal (Pb) merupakan salah satu jenis logam berat yang bersifat toksik.
Keberadaan nya diperairan dapat disebabkan dari limbah aktivitas industri.
Dampak dari paparan timbal dapat mengganggu sistem pencernaan,
peredaran darah, dan organ lainnya. Dalam upaya menurunkan kadar Pb
dalam air, penggunaan adsorben alami dengan menggunakan limbah hasil
pertanian seperti sekam padi dapat digunakan sebagai bahan utama
pembuatan natural adsorbent dalam bentuk fiber, dikarenakan kandungan
selulosa yang mampu menyerap logam berat dalam air. Spektrofotometer
Serapan Atom (SSA) merupakan instrumen yang digunakan untuk melihat
hasil adsorpsi konsentrasi timbal. Fourier Transform Infrared (FTIR) dan
Scanning Electron Microscopy (SEM) merupakan instrumen untuk melihat
karakter gugus fungsi dan morfologi adsorben sekam padi. Hasil karakterisasi
FTIR menunjukkan adanya penambahan gugus fungsi hidroksil dan karboksil
pada adsorben yang diaktivasi menggunakan asam sitrat 0,6 M. Hasil
karakterisasi menggunakan SEM menunjukkan kondisi pori yang berbeda
pada tiap kondisi adsorben, terdapat penambahan ukuran pori pada adsorben
yang sudah diaktivasi menggunakan asam sitrat 0,6 M. Berdasarkan kondisi
optimum setiap dari tiap variasi yaitu. Variasi massa memiliki kondisi
optimum pada 300mg, variasi waktu kontak dengan waktu efektif 60 menit,
variasi pH efektif pH 5, variasi konsentrasi efektif pada konsentrasi 100mg/L.
Model isoterm yang digunakan yaitu Model Isoterm Langmuir dengan
kapasitas adsorpsi 2,79mg/g.

Kata kunci: Adsorben, Adsorpsi, Sekam Padi, Timbal



ABSTRACT

LAZUARDI HAMMAAM. Rice Husk as a Natural Fiber Adsorbent to
Absorb Pb (1) Content in Water. Supervised by EKO SISWOYO, S.T.,
M.SC, Ph.D.

Lead (Pb) is a type of heavy metal that is toxic. Its presence in waters
can be caused by waste from industrial activities. The impact of lead exposure
can disrupt the digestive system, blood circulation and other organs. In an
effort to reduce Pb levels in water, the use of natural adsorbents using
agricultural waste such as rice husks can be used as the main ingredient for
making natural adsorbents in fiber form, because the cellulose content is able
to absorb heavy metals in water. Atomic Absorption Spectrophotometer (SSA)
is an instrument used to see the results of lead concentration adsorption.
Fourier Transform Infrared (FTIR) and Scanning Electron Microscopy
(SEM) are instruments to see the functional group characteristics and
morphology of rice husk adsorbents. The results of FTIR characterization
show the addition of hydroxyl and carboxyl functional groups to the
adsorbent which was activated using 0.6 M citric acid. The results of
characterization using SEM show different pore conditions in each adsorbent
condition, there is an increase in pore size on the adsorbent which has been
activated using 0.6 M citric acid. .6 M. Based on the optimum conditions for
each variation, namely. The mass variation has optimum conditions at
300mg, the contact time variation has an effective time of 60 minutes, the
effective pH variation is pH 5, the effective concentration variation is at a
concentration of 100mg/L. The isotherm model used is the Langmuir Isotherm
Model with an adsorption capacity of 2.79mg/g.

Keywords: Adsorbent, Adsorption, Rice Husk, Lead
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Sungai Merupakan badan air dan juga sebagai ekosistem aquatic yang
berperan penting untuk mendukung keberlangsungan aktivitas, baik itu
aktivitas rumah tangga, aktivitas industri. Namun selain kegunaan nya dalam
siklus hidrologi, badan air ini juga sering dimanfaatkan sebagai tempat untuk
membuang limbah yang mudah baik padat ataupun cair tanpa memerhatikan
dampak yang akan ditimbulkan ke depannya. Kegiatan rumah tangga, indsutri
garmen/tekstil, industri peternakan, bengkel adalah contoh dari beberapa
aktivitas yang biasa mencemari sungai dengan membuang limbah dan juga
sampah nya ke badan air. Limbah dan sampah yang dibuang kesungai ini
memiliki berbagai macam jenis bahan pencemar, mulai dari yang mudah
terurai sampai dengan yang tidak dapat terurai secara alami. Hal ini yang
menyebabkan beban pencemar suatu perairan sungai semakin besar. Logam
berat merupakan salah satu bahan pencemar yang sering ditemukan dalam
badan air, keberadaan logam berat dalam air dipengaruhi dari adanya
pelepasan ion logam berat dari limbah atau hasil aktivitas baik aktivitas
domestik, aktivitas industri, dan juga aktivitas manusia lain nya. Salah satu
logam berat yang menjadi pencemar yang berbahaya dalam badan air yaitu
logam Pb. Beberapa aktivitas industri yang memungkinkan melepaskan
timbal ke dalam badan ait seperti industri tekstil, industri penyamakan kulit,
industri batako, Timbal merupakan logam berat yang bersifat racun bagi
makhluk hidup. Timbal (Pb) juga dapat secara alami masuk ke badan air,
yaitu melalui bantuan air hujan. Polusi timbal (Pb) tidak hanya terjadi pada
badan air, tetapi juga dapat terjadi di daratan dengan adanya penggunaan
logam timbal (Pb) dalam skala yang besar (Budiastuti, et al., 2016).

Dalam perairan, salah satu parameter penting untuk mengetahui

kualitas dari air bersih yaitu parameter kandungan logam berat salah satunya



timbal (Pb). Sesuai dengan Permenkes Rl No 416/MENKES/PER/1X/1990.
Kadar maksimum timbal yang diperbolehkan berada dalam air bersih
sebanyak 0,05 ppm. Paparan timbal juga dapat menyebabkan keracunan
kronis, serta dapat menyebabkan gangguan dalam pembentukan sel darah
merah hingga sistem reproduksi (Indirawati, 2017) Sedangkan mengacu pada
Permenkes No 32 Tahun 2017 tentang Standar Baku Mutu Kesehatan
Lingkungan dan Persyaratan Kesehatan Air untuk Keperluan Higiene
Sanitasi, Kolam Renang, Solusi per Aqua, dan Pemandian Umum. Kadar
maksimum timbal ditetapkan sebesar 0,05mg/L. Berdasarkan Peraturan
Pemerintah Republik Indonesia Nomor 22 Tahun 2021 tentang
Penyelenggaraan Perlindungan dan Pengelolaan Lingkungan Hidup.
Parameter timbal pada Baku Mutu Air Nasional sesuai dengan kelas air nya
yaitu sebesar : Kelas 1 0,03 mg/L, Kelas 2 0,03 mg/L, Kelas 3 0,03 mg/L, dan
Kelas 4 sebesar 0,5 mg/L.

Berdasarkan laporan dari UNICEF dan Pure Earth tahun 2020, saat ini
timbal banyak ditemukan di lingkungan hidup terutama disekitar anak-anak.
Termasuk ke dalam yang masuk ke dalam saluran pernapasan, air yang
diminum, dan juga tanah yang dipijak, serta makanan yang dimakan atau
bahkan mainan yang mereka pegang. Paparan timbal dapat masuk melalui
beberapa cara, yaitu pencernaan, pernapasan, dan juga kontak dengan kulit.
Awal mula diketahui tingkat toksik dari timbal (Pb) yaitu sejak tahun 1920.
Timbal merupakan senyawa yang memiliki kecenderungan untuk menetap.
Meskipun sumber pencemar nya seperti penggunaan bahan bakar yang
mengandung  timbal, ataupun peleburan timah sudah tidak
beroperasi/digunakan lagi. Timbal yang dilepaskan akan tetap berada pada
lokasi pelepasan nya. Dampak dari paparan timbal yaitu, ketika timbal masuk
ke dalam sistem pencernaan, maka akan didistribusikan melalui peredaran
darah. Bagian yang paling terdampak yaitu ginjal, hati, jantung, dan juga
sistem saraf pusat.

Timbal merupakan senyawa yang sifatnya toksik/beracun. Dan jika
terpapar pada anak-anak, maka hampir keseluruhan tubuhnya dapat



terdampak dari paparan timbal tersebut. Terdapat beberapa alasan mengapa
paparan/keracunan timbal pada anak berdampak lebih serius, yaitu pada bayi
dan juga pada anak anak mampu menyerap timbal lebih banyak dibandingkan
dengan orang dewasa, jumlah yang diserap sampai dengan 4-6 kali lebih
banyak. Kemudian Anak-anak memiliki porsi makan, minum juga bernapas
per satuan berat badan lebih banyak dibandingkan orang dewasa. Hal ini
selaras dengan dengan jumlah kontaminan timbal yang masuk ke tubuh. Dan
perkembangan kekebalan tubuh pada usia muda terutama pada anak-anak
masih dalam tahap perkembangan. Sehingga kerusakan pada jaringan saraf
pada anak-anak lebih tinggi dibandingkan pada orang dewasa ketika terpapar
dengan timbal.

Karbon aktif atau arang aktif merupakan bahan yang memiliki
kandungan karbon atau arang. Karbon aktif memiliki daya serap / adsorpsi
yang tinggi. Daya serapan yang tinggi ini dikarenakan volume dan luas
permukaan yang besar. Daya serap yang dimiliki dari karbon aktif sebesar
25% sampai dengan 1000% berat karbon aktif (Hendra, et al., 2008).
Pengaktifan karbon diperlukan untuk memperbesar luasan permukaan yang
berfungsi dalam meningkatkan kemampuan adsorpsi untuk menjerap polutan
yang terdapat dalam air (Boudrahem et al., 2011).

Sekam padi merupakan bagian terluar atau pembungkus dari tanaman
padi yang melindungi bagian dalam yang berupa beras. Sekam padi
merupakan produk samping dari proses penggilingan padi. Sekam padi
memiliki tiga kandungan senyawa kimia berdasarkan polimer karbon-nya,
yaitu lignicellulose, cellulose, hemicellulose. Sekam padi dijadikan alternatif
untuk bahan bku arang aktif, dikarenakan tingginya tingkat komsumsi
tanaman padi, dan juga jumlah sekam padi yang cukup banyak dari proses
pengolahan tanaman padi yaitu sebanyak 20 sampai dengan 30% dari total
berat tanaman padi yang diolah (Suryaningsih et al., 2018)

Jenis adsorben yang biasa digunakan dalam menurunkan kadar logam
berat dalam seperti alumina, slica gel, dan juga zeolit membutuhkan biaya
operasional dan juga biaya regenerasi yang cukup mahal. Dibandingkan



dengan natural adsorben yang lebih ekonomis. Beberapa bahan yang dapat
digunakan sebagai pengganti adsorben konvensional berupa limbah orgnaik
seperti limbah tanaman jagung, padi, kopi. Sekam padi termasuk ke dalam
salah satu natural adsorben yang baik dikarenakan kandungan abu dari sekam
padi yang tinggi, sifatnya yang menyerupai kayu, dan juga terdapat
kandungan karbon yang tinggi. Sehingga sekam padi cocok digunakan
sebagai natural adsorben untuk pengganti adsorben konvensional (Junaedi et
al., 2013)

Dalam penelitian ini bahan utama yang digunakan sebagai natural
adsorbent yaitu sekam padi. Sekam padi yang merupakan sisa dari proses
pengolahan padi/beras ini dapat ditemukan dengan mudah dan jumlahnya
yang cukup melimpah. Pemanfaatan dari sekam padi ini diharapkan dapat
membantu dalam menurunkan kadar logam berat khusus nya timbal (Pb) pada
perairan.

Arang aktif dari bahan sekam padi ini akan dimodifikasi bentuknya
sehingga menjadi fiber menggunakan Natrium Alginat. Karbon aktif atau
activated carbon dalam bentuk fiber sebelumnya masih belum banyak
dilakukan. Modifikasi bentuk arang aktif menjadi fiber ini memiliki
keuntungan dalam penggunaannya dimana bentuk fiber yang tipis
memungkinkan untuk adsorben dalam melakukan adsorpsi dengan lebih
cepat jika dibandingkan dengan bentuk powder. Bentuk fiber ini juga
memudahkan dalam proses pemisahan larutan adsorbat dengan adsorben.

1.2 Perumusan Masalah

Berdasarkan dari latar belakang yang disjelaskan di atas, dibuat
rumusan masalah sebagai berikut :
1) Bagaimana pengaruh dari kondisi optimum (pH, massa, waktu
kontak) fiber karbon aktif sekam padi dalam menurunkan kadar
timbal (Pb) dalam air



1.3

1.4

1.5

2) Bagaimana efektivitas removal dari fiber adsorben dengan kondisi

optimum dalam menurunkan logam Pb (timbal).

Tujuan Penelitian

1) Mengkaji pengaruh dari kondisi optimum (pH, massa, waktu kontak)
fiber karbon aktif sekam padi daalam menurunkan kadar timbal (Pb)
dalam air.

2) Mengkaji efektivitas removal dari fiber adsorben dengan kondisi

optimum dalam menurunkan logam Pb (timbal).

Manfaat Penelitian

1) Dalam perkembangan ilmu pengetahuan teknologi terutama dalam
pengolahan air dengan metode adsorbsi, dapat membantu dalam
menemukan alternatif bahan pembuat karbon aktif.

2) Dapat membantu perkembangan ilmu pengetahuan teknologi

mengenai Natural Adsorbent khusus-nya dalam bentuk fiber (serat).

Ruang Lingkup

Batasan dan ruang lingkup dari penelitian ini adalah :
1) Karbon aktif : Bahan yang digunakan dalam pembuatan karbon aktif
yaitu sekam padi, dengan dua jenis proses/metode aktivasi
2) Metode aktivasi : Metode aktivasi yang digunakan dalam pembuatan
karbon aktif sekam padi yaitu aktivasi secara thermal dan kimia

3) Parameter limbah yang diuji : Logam berat timbal (Pb).



BAB Il
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Padi dan Sekam Padi

Tanaman Padi yang dikenal dengan nama latin Oryza sativa L menjadi
salah satu jenis tanaman budidaya terbanyak, tidak hanya di Indonesia namun
hampir setengan populasi dunia. Padi menjadi salah satu kebutuhan pangan
pokok. Indonesia menjadi salah satu konsumen tertinggi dari produk tanaman
padi di dunia. Beberapa negara lain yang juga menjadi konsumen tanaman
padi tertinggi, yaitu Jepang, Malaysia, Korea, dan Thailand (Ishaq et al.,
2016).Menurut Badan Pusat Statistik, pada tahun 2020 produksi tanaman padi
di Indonesia mencapai jumlah 54,65 Juta Ton GKG (Gabah Kiring Giling).
Dan jika diambil berat bersih setelah menjadi beras, didapatkan jumlah
produksi beras sebesar 31,33 juta ton.

Sekam padi merupakan limbah atau sisa dari proses penggilingan padi
dari proses produksi tanaman padi hingga menjadi beras ini belum banyak
dimanfaatkan dengan baik. Pada umumnya sekam padi hanya digunakan
untuk menyulut api atau bahan bakar. Sekam padi sendiri merupakan bagian
pembungkus dari tanaman padi. Sekam padi yang ditemukan dari hasil proses
penggilingan berjumlah dengan kisaran 20% dari berat total padi yang diolah.
Dalam sekam padi terdapat senyawa kimia yang bersifat pozolan atau
terdapat kandungan silika (SiO2) (Ummah et al., 2010).

Menurut (Mas’ruf et al., 2017) yaitu komposisi dari Rice Husk (Sekam
Padi) sebagai bahan baku dapat dilihat pada Tabel 2.1 berikut :



Tabel 2. 1 Komposisi Kimia Sekam Padi

Komposisi Sekam Padi (% berdasarkan berat)
Selulosa 32,67
Hemiselulosa 31,68
Lignin 18,81
Abu 11,88

Sedangkan menurut (Pamilia & Coniwanti, 2008)bahwa unsur kimia
yang terkandung dalam sekam padi seperti kandungan selulosa dan
karbohidrat yang cukup tinggi, sehingga sekam padi dapat dimanfaatkan
sebagai bahan baku arang aktif. Selain itu juga kandungan zat kimia pentose

dapat digunakan sebagai bahan baku dalam industri kimia.

Tabel 2. 2 Komposisi Kimia Sekam Padi menurut (Pamilia & Coniwanti,

2008)
Komponen Komposisi Sekam Padi (%0)
Kadar Air 9,02
Protein Kasar 3,03
Lemak 1,18
Serat Kasar 35,68
Abu 17,71
Karbohidrat Kasar 33,71

2.2 Adsorbsi

Adsorbsi merupakan metode yang digunakan untuk menghilangkan atau
menurunkan kadar pencemar yang terdapat di dalam air. Mekanisme adsorbsi
yaitu dengan menyerap zat (molekul pencemar) ke dalam permukaan
adsorben. Mekanisme ini kemudian terbagi lagi menjadi dua macam serapan,
yaitu serapan secara fisika dan juga kimia. Adsorbsi secara fisika yaitu

dengan adanya gaya antar molekuk, seperti gaya van der waals. Adsorbsi



secara kimia yaitu dengan melibatkan ikatan kimia antara adsorben ataupun
adsorbat (Anggriawan et al.,, 2019), Dalam pengertian lain, adsorbsi
merupakan tahap akumulasi dari pencemar (adsorbat) ke permukaan adsorben
dengan adanya gaya tarik antar molekul. Adsorbsi dapat terjadi dengan

beberapa cara, yaitu penangkapan, pertukaran ion, dan ikatan hidrogen

2.3 Adsorben

Adsorben merupakan suatu padatan yang berpori, dimana pori ini
berfungsi untuk menyerap molekul pencemar (adsorbat). Suatu material dapat
dikatakan sebagai adsorben jika memiliki beberapa kriteria berikut. Memiliki
pori-pori, memiliki rongga, dan memiliki situs aktif. Ukuran pori dari
adsorben seperti yang dijelaskan IUPAC terdapat tiga jenis bagian pori, yaitu
makropori diameter pori berukuran lebih dari 50nm, mesopori diameter pori
berukuran 2-50nm, dan mikropori diameter pori berukuran kurang dari 2nm.
Aktivitas adsorbsi berada pada bagian mikropori, sedangkan bagian
makropori dan mesopori berfungsi sebagai jalur untuk mengantarkan
adsorbat ke dalam mikropori. Sehingga bagian mikropori ini juga berdapak
terhadap luas permukaan spesifik. Semakin banyak terdapat mikropori
makan luas permukaan spesifik juga semakin banyak luas permukaan
spesifik, dan semakin tinggi kemampuan adsorben untuk menjerap molekul
pencemar (adsorbat) (Astuti, 2018).

2.4 Karbon Aktif

Karbon aktif merupakan material yang dapat digunakan sebagai adsorben
untuk melakukan penjernihan di dalam air dengan menjerap molekul
pencemar (adsorbat). Karbon aktif digunakan dalam penjernihan air,
dikarenakan luas permukaan spesifiknya yang tinggi, sehingga
kemampuannya dalam menjerap adsorbat lebih tinggi. Dalam
kemampuannya melakukan adsorbsi, karbon aktif mampu menurunkan kadar
pencemar seperti warna, bau, polutan, hingga logam berat. Sehingga kualitas
air yang dilakukan pengolahan menggunakan adsorben karbon aktif dapat



dihasilkan kualitas air yang lebih baik. Karbon aktif diartikan sebagai
material yang tersusun dari bahan karbon dengan struktur amorf, serta
memiliki luas permukaan spesifik yang besar, dan juga memiliki tingkat
porositas yang tinggi. Monokristalin dan non-grafit, merupakan bentuk
karbon dari karbon aktif. Dimana bentuk non-grafit ini sebagian besar terdiri
dari oksigen dan hanya sebagian kecil hidrogen sebagai penyusun-nya. Ciri
lain yang dimiliki karbon aktif, yaitu memiliki kinerja yang tinggi dalam
konduktivitas listrik, stabilitas termal yang baik, dan juga reaktivitas
permukaan nya yang karbon aktif dapat digunakan sebagai adsorben.
Porositas yang terdapat pada karbon aktif teridiri dari makropori, mesopori,
dan mikropori. Proses adsorbsi sendiri terjadi pada bagian mikropori (Lubis
et al., 2020).

Aktivasi karbon merupakan suatu cara yang dapat dilakukan untuk
memperbesar ukuran pori arang aktif, dengan cara memecah ikatan
hidrokarbon, melakukan oksidasi molekul permukaan. Proses tersebut akan
membuat perubahan sifat arang aktif baik itu sifat fisik ataupun kimia dari
adsorben yang digunakan, perubahan sifat ini juga memperluas luas
permukaannya sehingga semakin besar luas permukaan-nya, semakin tinggi
juga kemampuan-nya dalam melakukan adsorbsi. Serta kandungan selulosa
yang terkandung dalam material yang digunakan sebagai adsorben dapat

digunakan untuk mengolah limbah logam berat (Takarani et al., 2019)

2.4.1 Aktivasi Thermal (Karbon Aktif)

Aktivasi thermal merupakan salah satu metode aktivasi untuk pembuatan
arang aktif. Proses ini menggunakan furnace dengan suhu berkisar 400
sampai dengan 600°C untuk pembentukan karbon dari bahan baku yang akan
digunakan. Proses ini dilakukan untuk mengubah karbon yang mulanya
memiliki daya serap yang rendah menjadi lebih tinggi daya serapnya.
Peningkatan daya serap karbon ini didapatkan dari luas permukaan atau pori
yang terdapat pada karbon yang lebih banyak setelah dilakukan aktivasi
secara thermal. Untuk melakukan aktivasi karbon dapat menggunakan uap



panas, gas karbondioksida dengan rentang suhu 700 sampai dengan 1100 C
(Sembiring & Sinaga, 2003).

2.4.2 Aktivasi Kimia (Karbon Aktif)

Prosses aktivasi kimia kurang lebih menyerupai dengan proses aktivasi
secara fisik yang menggunakan panas untuk meningkatkan daya serap karbon
nya. Sedangkan aktivasi kimia menggunakan aktivator berupa asam, basa,
dan garam untuk menginkatkan daya serap karbon aktif (Permatasari, et al.,
2014).

2.5 Asam Sitrat

Asam sitrat merupakan jenis asam yang biasa digunakan dalam dunia
industri mulai dari industri makanan, tekstil, farmasi, bahkan kosmetik.
Selain sebagai bahan baku untuk industri, asam sitrat juga dapat digunakan
dalam proses aktivasi karbon aktif sebagai aktivator kimia. Asam sitrat
memiliki 3 gugus karboksil yang dapat berikatan dengan karbon aktif dan
dapat meningkatkan fungsi adsorpsi karbon aktif tersebut. Gugus fungsi yang
ada pada asam sitrat yang berikatan di permukaan karbon aktif ini mampu
menyerap ion logam, ion pada logam berat yang bermuatan postif cenderung
akan berikatan dengan asam yang memiliki ion negatif (Bhatnagar, et al.,
2013).

2.6 Timbal (Pb)

Timbal merupakan salah satu senyawa yang termasuk ke dalam golongan
logam berat, dan menjadi salah satu parameter penting untuk mengetahui
apakah kualitas perairan tersebut dalam kondisi baik atau tidak. Dalam
Peraturan Menteri Kesehatan Republik Indonesia disebutkan bahwa ambang
batas atau kadar maksimum timbal yang diperbolehkan berada pada air bersih
sebesar 0,05ppm. Kelebihan atau keracunan timbal dapat menyebabkan
kelainan pada pembentukan sel darah merah, dan dapat menggangu dalam
kerja sistem reproduksi (Pamilia & Coniwanti, 2008).
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Keberadaan timbal dalam perairan dapat disebabkan dari aktivitas
antropogenik dan juga dapat terjadi secara alami. Aktivitas antropogenik yang
menjadi faktor pencemar timbal pada perairan yaitu adanya aktivitas rumah
tangga dan industri yang berada dekat badan air. Aktivitas industri contohnya
industri garmen/tekstil, industri penyamakan kulit, industri batako. Selain
aktivitas industri dan rumah tgangga keberadaan timbal secara antropogenik
juga dapat disebabkan dari penggunaan bahan bakar yang mengandung
timbal dan juga cat yang terdapat kandungan timbal, meskipun saat ini
penggunaan kedua bahan tersebut sudah dilarang namun sisa dari cemaran
timbal ini bersifat persistent atau memiliki kecenderungan untuk menetap dan
tidak dapat terurai secara alami. Sedangkan timbal yang terbentuk secara
alami, yaitu melalui pengkristalan timbal yang ada di udara dengan bantuan
air hujan (Budiastuti et al., 2013)

Untuk melakukan analisis atau uji sampel timbal, dapat menggunakan
metode spektrofotometri serapan atom (SSA). Penggunaan metode SSA ini
memiliki keuntungan yaitu lebih sensitif dan akurat dibandingkan metode
spektrofotometeri lainnya. Sehingga metode SSA ini baik untuk digunakan
untuk analisis logam terlarut dalam sampel air, dengan menghasilkan hasil
analisis yang lebih cepat dan juga preparasi sampel yang relatif lebih mudah
dilakukan (Soemirat, 2009)

2.7 Penelitian Terdahulu

Sebagai acuan dari pembahasan dari penelitian ini yaitu dengan
membandingkan dan melihat bagaimana penelitian terdahulu yang sudah
dilakukan. Penelitian terdahulu ini membantu dalam melakukan penelitian
sebagai inspirasi dan juga untuk memperjelas bahwa penelitian ini merupakan

hasil penelitian orisinal yang dilakukan penulis.

1. Hasil Penelitian (Rahman, 2023)
Denga judul penelitian “Modifikasi Batang Kangkung Air dengan

Carbon Nanotube menjadi Fiber Adosrbent untuk Menyerap Logam
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Kadmium dalam Air”. Memiliki tujuan untuk Melakukan karakterisasi
pada permukaan batang kangkunga yang sudah dimodifikasi menjadi
fiber adsorbenmenggunakan karbon nanotube dan juga untuk melihat
bagaimana efektivitas dari batang kangkong yang dimodifikasi ini
sebagai adsorben dengan melakukan beberapa variasi waktu, pH massa,
dan konsentrasi.

Hasil dari penelitian ini menunjukkan untuk karakterisasi yang
terdapat pada fiber adsorben setelah dilakukan aktivasi terdapat
penambahan gugus hidroksil, karboksilat, dan gugus amina Dimana
ketiga gugus ini berperan dalam membantu penyerapan logam cadmium
dalam air. Hasil dari uji variasi menunjukkan pada variasi massa yang
efektif pada massa 100 gram, pada variasi pH yaitu pH 5, pada variasi
waktu kontak yaitu 120 menit, dan pada variasi konsentrasi yaitu
100mg/L.Untuk hasil isotherm dari penelitian ini yaitu isotherm
Langmuir dengan R? = 0,7719 dan kapasitas adsorpsi (qe) 21,882mg/g.
. Hasil Penelitian (Fitria, 2022)

Dengan judul penelitian “Pemanfaatan Ampas Tebu sebagai Fiber
Adsorbent Terenkapsulasi Na-Alginat sebagai Adsorben Logam Berat
Pb (II) dalam Air”. Tujuan dari penelitian ini yaitu untuk melakukan
karakterisasi terhadap ampas tebu sebagai fiber adsorben, kemudian
melakukan uji adsorpsi dengan variasi massa, pH, waktu kontak, dan
variasi konsentrasi, dan untuk mengetahui bagaimana kemampuan dan
atau kapasitas adsorpsi dari fiber adsorben ampas tebu dalam
penyerapan logam berat timbal (Pb).

Hasil yang ditunjukkan pada penelitian ini yaitu karakteristik dari
fiber adsorben ampas tebu memiliki kemampuan untuk menyerap
logam berat timbal yang baik. Hal tersebut disebabkan dengan adanya
gugus OH vyang ditunjukkan dalam uji FTIR. Pada karakterisasi
morfologi menggunakan SEM hasil tersebut menunjukkan adanya pori
pada adsorben yang berperan dalam penyerapan logam berat timbal
pada saaat adsorpsi.

12



Dalam hasil uji adsorpsi dengan variasi massa didapatkan massa
optimum yaitu 100mg, untuk variasi pH optimum yaitu pH 5, untuk
variasi waktu kontak optimum vyaitu pada 120 menit. Hasil dari uji
adsorpsi ini didapatkan kemampuan adsorpsi dari fiber adsorben ampas

tebu memiliki kapasitas adsorpsi (ge) sebesar 97,08mg/g.

13



BAB 111
METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Lokasi Penelitian

Penelitian ini dilakukan di laboratorium kualitas air yang terletak di

gedung FTSP. Waktu penelitian akan dilaksanakan pada bulan Maret sampai

dengan bulan Juni

3.2 Alat dan Bahan

A. Alat

© 0 N o g b~ w b PRF

N
= O

B. Bahan
1)
2)
3)
4)
5)

Oven

Furnace

SEM

SSA

FTIR

Neraca Analitik

Cawan Porselen

Batang Pengaduk/Magnetic Stirrer
Gelas Beaker

. Cawan Arloji
. Spatula
12.

pH Universal

Natrium Alginat
Sekam Padi
Asam Sitrat
CaCl2

Aquades
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6) Larutan Buatan Pb

3.3 Prosedur Analisis Data

3.3.1 Prosedur Pembuatan Fiber Adsorben Sekam Padi

Sebelum  melakukan analisis data, berikut ini  merupakan
tahapan/prosedur dalam pembuatan fiber adsorben sekam padi dapat dilihat
pada Gambar 3.1 sampai dengan Gambar 3.4

1. Pembuatan powder sekam padi

Sekam Padi Alami

Dicuci dengan air

bersih

Dikeringkan

Oven dengan suhu
110°C selama 4 jam

Dihaluskan dengan

blender

Diayak dengan
ayakan ukuran 100
mesh

Serbuk Sekam Padi
Siap digunakan

Gambar 3. 1 Diagram Alir Pembuatan Powder Sekam Padi

2. Aktivasi powder sekam padi dengan asam sitrat
Larutan asam sitrat yang digunakan untuk melakukan aktivasi fiber
adsorben sekam padi sebesar 0,6N. Tahapan pembuatan larutan asam
sitrat 0,6N dapat dilihat pada Gambar 3.2.
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Serbuk Sekam Padi

Direndam dengan
larutan C H O, 1,3
M selama 24 jam

Dikeringkan

Dicuci dengan air
bersih

Oven dengan suhu
110°C selama 4 jam

Diayak dengan
ayakan ukuran 100

mesh

Sekam Padi
Teraktivasi Siap
digunakan

Gambar 3. 2 Diagram Alir Aktivasi Powder Sekam Padi

3. Pembuatan larutan alginat 4%

Na-Alginat 4 gram

Aquades 100 ml

Dimasukkan

Gelas beaker 100 ml

Diaduk deng

an magnetic stirrer hingga merata

100 ml hidrokoloid
Na-Alginat 4%

Gambar 3. 3 Diagram Alir Pembuatan Larutan Alginat

4. Pembuatan fiber adsorben sekam padi

Tahapan pembuatan fiber adsorben sekam padi dapat dilihat pada

Gambar 3.4.
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Serbuk Sekam Padi 100 ml hidrokoloid
Teraktivasi Na-Alginat 4%

Jarum suntik 0,7 mm

Larutan CaCl2 5% Ukur pH 6-7

Alginat worm

Diamkan selama 30 menit

: Dicuci
Fiber adsorben padat Aquades

Oven dengan suhu
70°C selama | jam

Fiber adsorben siap
digunakan

Gambar 3. 4 Diagram Alur Pembuatan Flber Adsorben Sekam Padi

3.3.2 Karakterisasi Fiber Adsorben

Untuk melakukan karakterisasi dari fiber adsorben sekam padi digunakan
dua alat untuk mengetahui karakter dari fiber adsorben tersebut, yaitu dengan
menggunakan FTIR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy) untuk
mengetahui gugus fungsi dari fiber adsorben sekam padi. Pengujian
karakteristik menggunakan FTIR ini dilakukan sebelum dan setelah aktivasi
fiber adsorben menggunakan aktivasi kimia. Kemudian dilakukan
karakterisasi fiber adsorben menggunakan SEM (Scanning Electron
Microscope). SEM digunakan untuk mengetahui morfologi dari fiber
adsorben atau pori yang terdapat pada permukaan fiber adsorben yang sudah

diaktivasi dengan metode termal.
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3.3.3 Prosedur Variasi Uji

Dalam melakukan adsorpsi untuk menentukan kondisi optimum
adsorben diperlukan beberapa variasi uji. Variasi uji yang dilakukan
diantaranya, yaitu uji variasi massa, uji variasi waktu kontak, uji variasi pH,
dan uji variasi konsentrasi.

Prosedur variasi uji massa dapat dilihat pada Gambar 3.5.

Larutan Pb 10ppm sebanyak
25ml dengan pH 5

i

Erlenmeyer 100ml

D|masukkan adsoreben
engan massa 50, 100, 200
300, & EDD mg

menggunakan shaker
dengan kecepatan 150rpm
zelama 12[] menit

Fisahkan larutan dengan
adsorben

| |
{ |
| |

Analisis larutan yang sudah
diadsorpsi dengan AAS

Gambar 3. 5 Diagram Alir Prosedur uji variasi massa
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Prosedur uji variasi waktu kontak dapat dilihat pada Gambar 3.6

Larutan Fb 10ppm sebanyak
25ml dengan pH 5

Erlenmeyer 100mi

Dimasukkan massa
adsorben optimum (300mg)

| |
| |

120 menit

Diaduk dengan shaker,
vanasi waktu 15, 30,45 60, &
{ adsorben

Pisahkan larutan dengan }

l

Analisis larutan yang sudah
diadsorpsi dengan AAS

Gambar 3. 6 Diagram Alir Prosedur uji variasi waktu kontak

19



Prosedur uji variasi pH dapat dilihat pada Gambar 3.7

Larutan Pb 10ppm sebanyak
25ml dengan pH &

l

Erlenmeyer 100ml

atau MaOH untuk mengatur

Ditambahkan larutan HNO3
nilai pH 3, 4, 5 6,7, dan 3

Dimasukkan massa
adsorben optimum (300mg)

nphmum G0 menit

Fisahkan larutan dengan
adsorben

L . N

Dladuk dengan shaker
menggunakan wakiu

Analisis larutan yang sudah
diadsorpsi dengan AAS

Gambar 3. 7 Diagram Alir Prosedur uji variasi pH
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Prosedur uji variasi konsentrasi dapat dilihat pada Gambar 3.8.

Larutan Pb dengan variasi
10, 25, 50, 75, 100, dan
150ppm sebanyak 25ml
dengan pH optimum &

h 4
{ Erlenmeyer 100ml }

{ Dimasukkan massa

adsorben optimum (300mg)

optimum 60 menit

Fisahkan larutan dengan
adsorben

Dladuk dengan shaker
menggunakan wakiu

Analisis larutan yang sudah
diadsorpsi dengan AAS

Gambar 3. 8 Diagram Alir Prosedur uji variasi konsentrasi

3.3.4 Analisis Sampel Timbal (Pb)
Prosedur analisis kadar timbal (Pb) yang terkandung dalam air, baik
sebelum dilakukan adsorbsi ataupun setelah dilakukan adsorbsi,

~

menggunakan referensi dari ~. Metode uji ini menggunakan alat analisa
Spektrofotometri Serapan Atom — nyala dengan rentang kadar Pb sebanyak
1,0 mg/L sampai dengan 20 mg/L, dengan panjang gelombang yang
digunakan yaitu 283,3 atau 217,0 nm yang dilengkapi dengan background

correction.
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Tahapan prosedur pengujian sampel timbal berdasarkan SNI
6989.8:2009 dapat dilihat pada Gambar 3.9

25mL contoh wji

Dimasukkan

h 4

Erlenmeyer 100mL

v
Aduk larutan uji yang
sudah ditambahkan
adsorben

Adsorben
dikeluarkan

Y

Ambil contoh wji yang
sudah diadsorpsi

Y

Contoh uji dibaca
dengan alat AAS

Gambar 3. 9 Diagram Alir Prosedur analisis sampel Pb (timbal)
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Karakteristik Adsorben

Dalam menentukan karakter dari adsorben yang digunakan dalam proses
adsorpsi. Terdapat 2 karakterisasi yang dilakukan, yaitu karakterisasi
menggunakan Fourier Transform Infra Red (FTIR), dan karakterisasi
menggunakan Scanning Electron Microscopy (SEM).
4.1.1 Karakterisasi FTIR

Penggunaan instrumen FTIR (Fourier Transform Infrared) diperlukan
untuk melihat bagaimana gugus fungsi yang terdapat dalam material atau
bahan yang akan diuji, dalam hal ini fiber adsorben sekam padi. FTIR
memberikan data hasil karakterisasi kualitatif suatu material.

Berdasarkan hasil uji FTIR, gugus fungsi yang terdapat pada sekam padi
sebelum aktivasi, sesudah aktivasi menggunakan asam sitrat, dan setelah
adsorpsi, dapat dilihat pada Gambar 4.1.

200
160
s
= 120
£
E 80 \ /\r\
© \
g \
40 \4
0
3900 3400 2000 2400 1900 1400 900 400

Wavenumbers (cm-1)

Sebelum Aktivasi Setelah Aktivasi

Sebelum Adsorpsi

Setelah Adsorpsi

Gambar 4. 1 Grafik Hasil FTIR Adsorben Sekam Padi
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Hasil yang didapatkan dari hasil uji FTIR terdapat perbedaan gugus
fungsi yang terdapat pada fiber adsorben sekam padi. Pada sekam padi yang
belum dilakukan aktivasi menggunakan asam sitrat, terdapat gelombang
terpanjang yaitu pada angka 1060,85cm™ yaitu gugus fungsi C — O atau
secondary alcohol. Sedangkan fiber adsorben sekam padi yang sudah
dilakukan aktivasi menggunakan asam sitrat 0,6terdapat penambahan
beberapa gugus fungsi, panjang gelombang diantaranya yaitu. 1516,05cm™,
1531,48cm™, dan 1546,91cm™ merupakan gugus fungsi N — O (nitro
compound), 1566,20cm™ gugus fungsi C=C (cyclic alkene); 1612,49cm™*
gugus fungsi C=C (unsaturated ketone); 1643,35cm™ gugus fungsi C=C
(alkene), dan 3741,90cm™ gugus fungsi O — H (hidroksil) seiring dengan
panambahan konsentrasi asam sitrat yang digunakan gugus fungsi O — H juga
kana meningkat (Abdurrahman et al., 2016).

Penambahan gugus fungsi ini disebabkan dari adanya aktivasi fiber
adsorben sekam padi menggunakan asam sitrat. Asam sitrat akan berikatan
dengan gugus karboksil, gugus hidroksil dan selulosa yang terdapat dari
material sekam padi.

Setelah fiber adsorben sekam padi digunakan untuk adsorpsi kemudian
kembali dilakukan uji karakterisasi FTIR untuk melihat apakah ada
perubahan pada gugus fungsi dari adsorben yang digunakan. Dari hasil
pembacaan yang ditunjukkan pada Gambar 4.1 dapat dilihat bahwa terdapat
perubahan peak dari gugus fungsi. Perubahan tersebut dilihat pada peak yang
semula nilai peak yang berada di angka 3741,90cm™ tidak terbaca yang
merupakan hasil FTIR setelah adsorben digunakan untuk adsorpsi. Penurunan
dari gugus hidroksil ini menandakan jika gugus tersebut sudah berikatan
dengan adsorbat timbal (Pb) selama proses adsorpsi sehingga gelombang dari

gugus fungsi hidroksil tidak terbaca pada pembacaan FTIR.
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4.1.2 Karakterisasi SEM

Karakterisasi menggungakan SEM (Scanning Electron Microscopy)
memeiliki tujuan untuk melihat bagaimana morfologi dari fiber adsorben
sekam padi. Morfologi yang akan dibandingkan yaitu serbuk sekam padi
dengan ukuran 100 mesh yang belum diaktivasi, serbuk sekam padi ukuran
100 mesh setelah aktivasi, fiber adsorben sekam padi, dan fiber adsorben
sekam padi yang telah digunakan untuk uji adsorpsi. Ukuran perbesaran
mikroskop yang digunakan untuk melihat morfologi dari adsorben

menggunakan perbesaran 1500 kali dan 3000 kali.

(b)
Gambar 4. 2 Morfologi Serbuk Adsorben Sekam Padi sebelum aktivasi
(a) Perbesaran 1500 kali (b) Perbesaran 3000 kali
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(b)
Gambar 4. 3 Morfologi Serbuk Adsorben Sekam Padi setelah aktivasi
(a) Perbesaran 1500 kali (b) Perbesaran 3000 Kkali

(b)
Gambar 4. 4 Morfologi Fiber Adsorben Sekam Padi
(a) Perbesaran 1500 kali (b) Perbesaran 3000 kali
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(b)
Gambar 4. 5 Morfologi Fiber Adsorben setelah Adsorpsi
(a) Perbesaran 1500 kali (b) Perbesaran 3000 kali

Berdasarkan hasil morfologi SEM yang ditunjukkan pada Gambar 4.3
sampai dengan Gambar 4.6 terdapat beberapa perubahan morfologi pada tiap
tiap kategori. Pada Gambar 4.3 dimana adsorben sekam padi masih berbentuk
serbuk dan belum dilakukan aktivasi memiliki ukuran pori yang lebih kecil
dibandingkan adsorben sekam padi yang sudah dilakukan aktivasi. Ukuran
pori serbuk sekam padi sebelum dan sesudah aktivasi berturut turut berada
pada kisaran 2,16 — 5,86pum dan 9,2um. Ukuran pori pada adsorben sekam
padi yang sudah diaktivasi memiliki jumlah pori yang lebih besar dan juga
jumlah nya yang lebih banyak dibandingkan pada adsorben sekam padi yang
belum dilakukan aktivasi.

4.2 Hasil Uji Adsorbsi

Berikut ini merupakan rencana anggaran biaya pengujian yang
dibutuhkan selama pelaksanaan penelitian seperti yang dapat dilihat pada
tabel 4.1.
4.2.1 Variasi Massa Adsorben

Tahap awal untuk menentukan efektivitas adsorben yaitu dengan
menentukan variasi massa.Peningkatan jumlah atau massa adsorben
seharusnya akan menignkatkan nilai efektivitas proses adsorbsi atau

peningkatan jumlah pencemar (logam berat) yang dapat dijerap oleh adsorben.
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Sehingga penurunan kadar pencemar (logam berat) yang terdapat di dalam
air. Seiring dengan banyaknya jumlah pencemar yang dijerap oleh adsorben,
maka pori atau situs aktif pada adsorben juga akan berkurang (Jisha et
al,2017).

Variasi massa fiber adsorben yang digunakan pada penelitian ini yaitu
Omg, 50mg, 100mg, 200mg,300mg, dan 500mg. Waktu pengadukan awal
yang digunakan pada variasi massa fiber adsorben ini se-lama 120 menit
(Waktu kontak yang digunakan untuk tiap variasi massa adalah sama). pH
awal yang digunakan untuk variasi massa juga disamakan untuk setiap variasi
massa, dengan pH yang digunakan yaitu pH 5.

Data hasil AAS dan efektivitas fiber adsorben sekam padi dalam uji
adsorpsi variasi massa dari proses penyerapan Pb (timbal) dengan variasi
massa 0mg,50mg, 100mg, 200mg, 300mg, dan 500mg dapat dilihat pada
Tabel 4.1
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Tabel 4. 1 Hasil Adsorbsi Variasi Massa

Konsentrasi (mg/L)
Massa
pH Sebelum Setelah pH %
Adsorben )
(mg) awal Adsorbsi | Adsorbsi akhir Removal
mg
(mg/L) (mg/L)
0 11,8 0
50 3,97 66,4
100 5 118 2,99 5 74,7
200 1,89 84,0
300 1,13 90,4
500 0,621 94,7

Dari tabel hasil adsorbsi variasi massa pada Tabel 4.1 dapat dilihat jika
penambahan massa fiber adsorben sekam padi meningkatkan nilai efektivitas
adsorbsi. Hal itu ditandai dengan penurunan konsentrasi Pb (timbal) dari
kondisi awal 11,8ppm, dan setelah proses adsorbsi mengalami penurunan
kadar pB sampai dengan konsentrasi 0,621ppm. Persentase efektivitas atau
penurunan kadar Pb (timbal) yang paling besar yaitu 94,7% dengan massa
fiber adsorben sekam padi yang digunakan sebanyak 500mg.

Hal yang serupa juga terjadi pada penelitian yang dilakukan oleh
(Siswoyo et al., 2018) dimana efektivitas penyerapan dari fiber adsorben yang
digunakan meningkat seiring dengan penambahan jumlah adsorben yang
digunakan.

Hasil plotting data uji tersebut menggunakan grafik untuk melihat
gambaran hubungan antara variasi massa dengan efektivitas adsorben dapat
dilihat pada Gambar 4.6.
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Gambar 4. 6 Plotting Variasi Massa

Setelah didapatkan hasil pembacaan AAS adsorpsi Pb dengan variasi
massa, efektivitas tertinggi terdapat di 94,7% dengan massa fiber adsorben
yang digunakan 500mg. Namun untuk variasi selanjutnya akan menggunakan
300mg dengan tingkat efektivitas 90,4%. Variasi tersebut dipilih dengan
pertimbangan selisih antara variasi massa 500mg dengan variasi massa
300mg yang tidak terlalu jauh. Sehingga massa 300mg dipilih untuk

digunakan pada variasi selanjutnya.

4.2.2 Variasi Waktu Kontak

Setelah uji variasi massa adsorben dan didapatkan hasil variasi massa
yang paling efektif. Hasil tersebut kemudian digunakan untuk variasi uji
selanjutnya, variasi waktu kontak. Massa yang digunakan berdasarkan hasil
uji variasi yang sudah dilakukan diagunakan massa 300mg. Kondisi yang
sama diperlakukan untuk variasi waktu kontak, dimana pH yang digunakan
untuk melakukan uji variasi waktu kontak yaitu pada pH 5. Beberapa variasi
waktu yang digunakan dalam uji variasi waktu kontak mulai dari 15, 30, 45,
60, dan 120 menit. Uji variasi waktu kontak ini bertujuan untuk mencari
berapa lama waktu yang dibutuhkan untuk menjerap adsorbat paling banyak.

Data hasil uji variasi waktu kontak dengan fiber adsorben sekam padi
dapat dilihat pada Tabel 4.2
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Tabel 4. 2 Hasil Adsorbsi variasi waktu kontak

Konsentrasi (mg/L)
Massa
pH Sebelum Setelah pH %
Adsorben ) ) ]
] awal Adsorbsi | Adsorbsi | akhir Removal
(menit)
(mg/L) (mg/L)
15 7,75 34,3
30 2,51 78,7
45 5 118 1,85 5 84,3
60 1,01 91,4
120 1,19 89,9

Dari hasil uji adsorpsi dengan variasi waktu kontak dengan rentang
waktu pengadukan selama 15, 30, 45, 60, dan 120 menit. Data tersebut
menunjukan adanya peningkatan efisiensi penyerapan seiring dengan
penambahan waktu pengadukan. Dimana waktu yang paling efektif terdapat
pada waktu pengadukan selama 60 menit, dengan efisiensi yang didapatkan
sebesar 91,4% dari kondisi semula Pb sebesar 11,8 ppm, turun sampai dengan
1,01 ppm setelah dilakukan adsorpsi selama 60 menit.

Hasil data tersebut kemudian akan diplot ke dalam bentuk grafik untuk
memberikan gambaran yang lebih jelas mengenai bagaimana perbedaan dari

tiap variasi waktu kontak. Plotting tersebut dapat dilihat pada Gambar 4.7.
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Gambar 4. 7 Plotting Variasi Waktu Kontak

Berdasarkan hasil plotting pada grafik yang ditunjukkan pada gambar
(berikut), efektivitas penyerapan adsorbat meningkat seiring dengan
penambahan waktu kontak atau pengadukan selama adsorpsi. Waktu kontak
yang paling efektif dalam variasi waktu kontak didapatkan pada waktu 60
menit, dengan efektivitas 91,4%. Namun pada waktu kontak 120 menit
menunjukkan adanya sedikit penurunan efektivitas penyerapan adsorbat
dengan tingkat efektivitas 89,9%. Penurunan tersebut tidak terlalu signifikan,
namun kemungkinan dari penurunan tersebut dapat disebabkan dari adanya
proses desorpsi ketika waktu kontak atau waktu pengadukan dilakukan lebih

lama dari waktu optimumnya.

4.2.3 Variasi pH

Setelah uji variasi waktu kontak didapatkan hasil variasi waktu kontak
yang paling efektif dalam menurunkan kadar Pb (timbal). Hasil tersebut
kemudian digunakan untuk variasi uji selanjutnya, variasi pH. Dari kedua
hasil uji sebelumnya telah didapatkan massa yang optimum dan juga waktu
kontak optimum berturut-turut yaitu 300mg dan 60 menit. Untuk variasi pH
yang akan digunakan yaitu mulai dari pH 3, pH 4, pH 5, pH 6, pH 7, dan pH
8. Uji variasi pH bertujuan untuk menentukan nilai pH yang paling efektif
dalam proses adsorpsi menggunakan fiber sekam padi.
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Untuk setiap variasi akan menggunakan perlakuan yang sama, massa dan
juga waktu kontak yang diberlakukan untuk setiap variasi pH dengan
konsentrasi awal yaitu 11,8ppm. Data hasil uji variasi pH dapat dilihat pada
Tabel 4.3.

Tabel 4. 3 Hasil Adsorbsi Variasi pH

pH Konsentrasi (mg/L) pH
pH Sebelum Setelah .| % Removal
awal . . akhir
Adsorbsi Adsorbsi
3 3 3,01 3 74,49
4 4 2,36 4 80,00
5 5 5
11,8 1,28 89,15
6 6 1,95 6 83,47
7 7 1,35 7 88,56
8 8 1,44 8 87,80

Dari hasil pembacaan AAS uji variasi pH yang ditampilkan pada tabel
4.3 data yang didapatkan dengan efisiensi adsorpsi tertinggi yaitu pada nilai
pH 5, dengan efisiensi sebesar 89,2%. Sedangkan efisiensi terrendah yaitu
pada pH 3 dengan efisiensi adsorpsi sebesar 74,5%.

Setelah hasil data variasi pH yang sudah diuji didapatkan, kemudian
untuk mendapatkan gambaran bagaimana perbedaan efisiensi adsorpsi dari
tiap variasi pH. Grafik akan digunakan untuk melakukan plotting data hasil
adsorpsi variasi pH. Hasil plotting dapat dilihat pada grafik yang ditampilkan
pada Gambar 4.8.
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Gambar 4. 8 Plotting Variasi pH

Grafik hasil uji tersebut menunjukkan nilai pH yang paling efektif dalam
menurunkan parameter Pb (timbal), yaitu pada nilai pH 5 dengan efektvitas
89,2%. Dari hasil tersebut juga dapat dilihat bahwa nilai efektivitas yang
fluktuatif, dengan puncaknya pada pH 5 kemudian turun pada pH 6, naik
kembali di nilai pH 7 tapi kembali mengalami penurunan pada pH 8.
Penurunan yang terjadi pada proses adsorpsi ini dapat disebabkan adanya
hidrolisis pada ion Pb . lon logam tersebut yang akan berkaitan dengan ion
OH". Hal tersebut juga dapat menyebabkan adanya pengendapan terhadap ion
Pb. Proses tersebut juga akan mempengaruhi dalam proses adsorpsi (Suhud
etal., 2012).

4.2.4 Variasi Konsentrasi

Setelah selesai melakukan tiga variasi uji sebelumnya. Didapatkan
beberapa data optimum seperti massa, pH, dan waktu kontak. Untuk variasi
konsentrasi yang akan digunakan yaitu 10ml, 25ml, 50ml, 75ml, 100ml, dan
150ml yang direncanakan. Penggunaan variasi konsentrasi yang tinggi ini
ditujukan untuk melihat pada konsentrasi berapa adsorben mencapai titik
kesetimbangan. Hal tersebut dikarenakan hasil pengujian pada variasi

sebelumnya, Dimana hasil removal cukup tinggi.
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Massa adsorben, pH dan, waktu kontak yang akan digunakan mengikuti
hasil uji variasi sebelumnya. Dimana untuk variasi massa menggunakan
300mg, variasi pH menggunakan pH 5 dan untuk waktu kontak yang
digunakan selama 60 menit. Tujuan dari dilakukannya uji variasi konsentrasi
ini untuk mengerahui kadar maksimum kemampuan adsorben dalam
menyerap ion logam Pb (timbal) dengan menggunakan kondisi optimum dari
variasi massa, pH, dan waktu kontak. Hasil pembacaan AAS dari uji variasi

konsentrasi dapat dilihat pada Tabel 4.4.

Tabel 4. 4 Hasil Adsorbsi Variasi Konsentrasi

pH | Konsentrasi pH Removal % | AC ge

awal | Sebelum | Setelah | akhir
Adsorbsi | Adsorbsi

5 461 2,74 5 |40,56 1,9 0,124667
11,8 1,28 89,15 10,5 0,701333
26,5 3,255 87,72 23,2 1,549667
50,5 3,92 92,24 46,6 3,105333
67,5 32,8 51,41 34,7 2,313333
87,5 0,85 99,03 86,7 5,776667
252 133,45 47,04 118.6 7,903333

Untuk mengetahui bagaimana pengaruh variasi konsentrasi terhadap
Tingkat penyerapan adsorbat oleh fiber adsorben sekam padi, visualisasi dari
hasil data pada Tabel 4.4 dapat dilihat pada hasil plotting grafik yang
ditunjukan pada Gambar 4.9
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Gambar 4. 9 Plotting Variasi Konsentrasi

Dilihat dari hasil data yang ditunjukkan pada Tabel 4.4 dan juga pada
grafik dapat dilihat bahwa baik efektivitas adsorpsi ataupun konsentrasi
adsorbat yang diserap oleh fiber adsorben mengalami perubahan seiring
dengan penambahan tingkat konsentrasi adsorbat Pb. Dari Gambar 4.9 dapat
dilihat bahwa terdapat penambahan jumlah adsorbat yand diserap oleh fiber
adsorben sekam padi dengan Tingkat penyerapan tertinggi yaitu pada
konsentrasi adsorbat 252ppm. Dengan jumlah adsorbat yang diserap (ge)
yaitu 7,9mg/g.

Dari hasil penyerapan konsentrasi adsorbat ini didapatkan juga bahwa
seiring dengan bertambah atau meningkatnya jumlah konsentrasi adsorbat,
Tingkat penyeraapan adsorbat (ge) juga meningkat. Hasil tersebut juga mulai
menunjukkan adanya titik kesetimbangan adsorben. Titik kesetimbangan ini
mulai terlihat pada konsentrasi 87,5 hingga 252ppm. Dari Gambar 4.9 dapat
dilihat bahwa nilai ge mulai melandai dengan titik penyerapan tertinggi yaitu
7,9mg/g.
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4.3 Isoterm Adsorpsi

Isoterm adsorpsi merupakan pembandingan dalam menentukan tingkat
kemampuan adsorpsi suatu adsorben dalam keadaan setimbang.
Pembandingan antara fasa adsorpsi dengan distribusi adsorben (ce & ge).
Terdapat dua metode isoterm yang akan digunakan, yaitu metode isoterm
Langmuir dan metode isoterm Freundlich.
4.3.1 Isoterm Langmuir

Model isoterm pertama yang digunakan yaitu isoterm langmuir. Isoterm
langmuir merupakan model kesetimbangan adsorpsi yang menunjukkan
proses adsorpsi monolayer pada situs aktif adsorben sampai dengan kapasitasi
situs aktif sudah dipenuhi oleh adsorbat selama proses adsorpsi (Cendekia &
Afifah, 2023). Atau dalam kata lain, model isoterm langmuir ini
menunjukkan proses suatu adsorben mampu menjerap adsorbat sampai
kapasitas adsorpsi maksimum nya pada lapisan monolayer (tunggal)

Mengutip persamaan kesetimbangan adsorpsi / isotherm Langmuir dari
(Siswoyo & . Mihara, Y. Tanaka, 2014) persamaan yang digunakan yaitu
sebagai berikut

ce 1 1

= e
qe qm KL.gm

Keterangan :

ce = Konstanta Equilibrium (mg/L)

ge = Nilai Adsorpsi Logam saat Equillibirium (mg/g)

gm = Kapasitas Adsorpsi

KL = Konstanta Langmuir

Dari data yang sudah didapatkan dari hasil pengujian sebelumnya
(variasi konsentrasi), kemudian dihitung kemampuan maksimum adsorpsi

menggunakan Langmuir. Hasil perhitungan data dapat dilihat pada Tabel 4.5
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Tabel 4. 5 Data Perhitungan Isoterm Langmuir

Massa (fvval ¢ c ¢ e Volume

Adsorben & Rencana | Awal | Akhir Ac (mqg 19) (L) 1/ge 1/ce
(M9) | aniny | ML) | (mo/L) | (mg/L)

300 10 11,8 1,28 10,52 | 0,70 0,02 | 1,4259 | 0,7813
300 25 26,5 3,255 | 23,245 | 1,55 0,02 | 0,6453 | 0,3072

5

300 75 67,5 32,8 34,7 2,31 0,02 | 0,4323 | 0,0305
300 150 252 133,45 | 118,55 | 7,90 0,02 | 0,1265 | 0,0075

Untuk mencari nilai ge pada Tabel 4.5 di atas menggunakan rumus

__ (Acxvolume larutan)

qe =

massa adsorben

Data yang digunakan untuk memnentukan Isoterm Langmuir berbeda

dengan hasil uji variai konsentrasi, varisu pH, variasi waktu kontak, dan

variasi massa. Hal tersebut dikarenakan adanya nilai error pada data dengan

konsentrasi rencana 50mg/L dan 100mg/L. Setelah didapatkan data hasil

perhitungan tersebut, kemudian dilakukan plotting untuk menentukan

Kapasitas Adsorbsi dan Konstanta Langmuir dengan menggunakan 1/ce dan

1/ge untuk membuat plotting. Hasil plotting dapat dilihat pada Gambar 4.7.
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Gambar 4. 10 Plotting Konstanta Langmuir

Dari hasil plotting tersebut didapatkan nilai y = bx + a dan nilai R?
Dari hasil regresi linear.
Keterangan :
b =1,30732
a=0,35841
R? =0,95647
Kemudian dilanjutkan untuk menghitung nilai gm (Kapasitas Adsorpsi)

dan Konstanta Langmuir dengan cara perhitungan sebagai berikut :

Qm=1/a
=1/0,35841
=2,7901 mg/g

KL = ﬁ

1
T 1.30732 x 2.7901 (mg/g)

= 0,27416 / mg

Dari hasil perhitungan menggunakan Isoterm Langmuir tersebut. Nilai

Kapasitas Adsorpsi sebesar 2,7901mg/g dan nilai Konstanta Langmuir
sebesar 0,27416 /mg. Namun hasil dari nilai Kapasitas Adsorpsi dan juga
Konstanta Langmuir ini masih belum dapat dikatakan valid. Hal tersebut

dikarenakan data yang digunakan untuk menghitung Isoterm Langmuir ini
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menggunakan hasil data uji variasi konsentrasi. Dimana pada data uji variasi
konsentrasi nilai efektivitas atau removal yang fluktiatif. Dimana seharusnya
efisiensi removal akan semakin menurun seiring dengan penambahan
konsentrasi adsorbat. Sehingga mempengaruhi hasil data perhitungan Isoterm

Langmuir.

4.3.2. Isoterm Freundlich

Model isoterm Freundlich merupakan model kesetimbangan adosrpsi
yang menunjukkan proses adsorpsi pada lapisan multilayer. Selain
menunjukkan proses adsorpsi pada lapisan multilayer, model kesetimbangan
adsorpsi Freundlich juga digunakan untuk memberikan gambaran reversibel
adsorpsi (Miri & Narimo, 2022). Persamaan yang digunakan dalam metode
kesetimbangan adsorpsi Freundlich yaitu

Qe = Kf. Ce!m

Keterangan :

Qe = zat yang teradsorpsi (mg/g)

Ce = Konsentrasi saat kesetimbangan (mg/L)

Kf = Konstanta Freundlich

N = Konstanta

Jika nilai konstanta adsorpsi n = 1 maka jenis adsorpsi yang terjadi
merupakan linear. Jika nilai konstanta adsorpsi n lebih kecil dari 1 proses
adsorpsi yang terjadi merupakan adsorpsi kimia. Jika nilai konstanta adsorpsi
n lebih besar dari 1, maka jenis adsorpsi yang terjadi merupakan adsorpsi
fisika.

Untuk menghitung zat yang teradsorpsi (Qe) cara yang digunakan sama
seperti yang terdapat di model isotherm Langmuir, yaitu

(Ac x volume larutan)
qe =
massa adsorben

Kemudian untuk menentukan nilai Konstanta Freundlich (Kf) dan nilai

Konstanta (n) digunakan persamaan sebagai berikut :

1
log(Qe) = logKf + Elog(Ce)
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Hasil perhitungan nilai Konstanta Freundlich (Kf) dan nilai Konstanta
(n) dapat dilihat pada Tabel 4.6.

Tabel 4. 6 Perhitungan Model Isoterm Freundlich

pH
Massa
(awal C C C ge | Volume
Adsorben & | Rencana | Awal | Akhir Ac (mg/g) (L) Logge | Logce
(mg) :
akhir)
300 10 11,8 | 1,28 | 10,52 | 0,70 0,02 | .0,1541 | 0,1072
300 . 25 | 265 | 3,255 | 23245 | 1,55 | 0.02 | 01902 | 0,5126
300 75 675 | 328 | 347 | 2331 | 002 | 03642 | 15159
300 250 | 252 13345 11855| 7,90 | 0.02 | 0,8978 | 2,1253
Kemudian setelah didapatkan hasil perhitungan Konstanta Freundlich
akan dilakukan plotting menggunakan grafik pada Gambar
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Gambar 4. 11 Hasil Plotting Isoterm Freundlich

Dari Hasil plotting didapatkan nilai Konstanta Freundlich (Kf) dan juga

nilai Konstanta (n) dari persamaan y = 0,4542x + 0,1593 dan R? sebesar
0,9114. Konstanta Freundlich (Kf) dan Konstanta Adsorpsi (n) didapatkan

dari :
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n=1/b
n = 1/0,4542
n=2,02167

InKf=a
In Kf = 0,1593
Kf=1,17269

4.3.3. Penentuan Model Kesetimbangan Adsorpsi (Isoterm)

Untuk menentukan model kesetimbangan adsorpsi atau model Isoterm
yang digunakan, yaitu dengan membandingkan nilai R? yang diperoleh dari
masing masing model Isoterm. Perbandingan antara nilai R?> Isoterm

Langmuir dan Isoterm Freundlich dapat dilihat pada Tabel 4.7.

Tabel 4. 7 Perbandingan Model Isoterm

Adsorben Isoterm Langmuir

R? Qm KL

Fiber Adsorben | 099647 2,790101 0,274156289
Sekam Padi Isoterm Freundlich
R n Kf
0,9114 2,201673 1,172689701

Untuk menentukan model Isoterm dari data yang ditampilkan pada Tabel
4.7 yaitu dengan melihat nilai R? pada masing masing model Isoterm yang
digunakan. Model Isoterm yang digunakan yaitu yang memiliki nilai R?
paling mendekati 1. Berdasarkan data yang terdapat pada Tabel 4.7, model
Isoterm yang memiliki nilai R? paling mendekati 1 yaitu pada model Isoterm
Langmuir. Dimana nilai R? pada Isoterm Langmuir yaitu 0,95647.

Setelah mengetahui model isoterm yang digunakan, yaitu Model Isoterm
Langmuir. Kemudian akan dilihat karakterisitik dari Isoterm yang sudah

ditentukan yaitu Isoterm Langmuir. Untuk melihat karakteristiknya dapat
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digunakan parameter kesetimbangan yang dilambangkan dengan R..
Persamaan yang digunakan untuk menentukan nilai parameter kesetimbangan
yaitu :
RL = —1
1+ (KL.CO)

Keterangan :

RL = Parameter Kesetimbangan

KL = Koefisien Langmuir

CO + Konsentrasi Awal

Keterangan atau kategori dari nilai parameter kesetimbangan yang sesuai
yaitu didefinisikan sebagai berikut :

RL > 1 = Kurang baik

RL =1 = Linear
RL =0 = Ireversibel
0 <RL <1 =haik

Hasil yang didapatkan dari perhitungan parameter kesetimbangan
berdasarkan konsentrasi minimum 10mg/L dan konsentrasi maksimum
250mg/L secara berturut yaitu, 0,267 dan 0,014. Hasil tersebut menunjukkan
nilai kesetimbangan berada di rentang 0 < Ri < 1, namun nilai tersebut lebih
mendekati pada nilai 0, dimana R = 0 merupakan adsorbsi ireversibel. Maka
hasil dari adsorpsi tersebut termasuk dalam kategori baik, dan adsorbat
berikatan kuat dengan adsorben sehingga adsorbat yang sudah diserap oleh
adsorben yang digunakan ini tidak dapat terlepas kembali, sehingga adsorben

dapat mengikat adsorbat dengan baik pada permukaan adsorben.
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BAB V
SIMPULAN DAN SARAN

5.1 Simpulan

Seteleha melakukan pengujian untuk menentukan kondisi optimum dari
fiber adsorben sekam padi. Kesimpulan yang dapat diberikan dari hasil
pembahasan yang sudah dilakukan sebagai berikut :

1. Kondisi optimum dari tiap variasi yang dilakukan yaitu, pada
variasi massa kondisi optimum didapatkan pada variasi massa
300mg dengan efisiensi removal sebesar 90,42%. Pada variasi
waktu kontak hasil efisiensi removal yang didapatkan sebesar
91,44% dengan waktu kontak 60 menit. Pada variasi pH didapatkan
efisiensi removal optimum sebesar 89,15% pada pH 5. Pada variasi
konsentrasi didapatkan hasil removal tertinggi pada konsentrasi
87,5ppm, dan jumlah adsorbat yang dapat diserap adsorben mulai
mencapai kesetimbangan pada konsentrasi 252ppm dengan ge
sebesar 7,9mg/g.

2. Setelah didapatkan hasil dari kondisi optimum dari pengujian
variasi massa, waktu kontak, pH dan konsentrasi kemudian
dilakukan perbandingan isotherm untuk melihat kemampuan
adsorpsi adsorben dalam keadaan setimbang. Berdasarkan hasil
perbandingan antara Model Isoterm Langmuir dan Model Isoterm
Freundlich. Model Isoterm yang dipilih yaitu Model Isoterm
Langmuir. Hal tersebut dilihat dari nilai R? kedua model isotherm.
Dimana Model Isoterm Langmuir memiliki nilai R? mendekati 1,

yaitu 0,95647 dengan kapasitas adsorpsi sebesar 2,7901mg/g.
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5.2 Saran

Saran yang dapat diberikan dari hasil penelitian yang sudah dilakukan
untuk penelitian selanjutnya dan juga sebagai perbaikan dari penelitian yang
sudah dilakukan sebagai berikut :

1. Melakukan pengujian lebih lanjut terhadapa variasi konsentrasi
untuk mendapatkan hasil yang lebih valid dengan memperbaiki
eror yang terdapat pada variasi konsentrasi yang ada pada
penelitian ini.

2. Menggunakan air limbah industri untuk menguji kemampuan
adsorpsi dari fiber adsorben sekam padi jika diterapkan pada kasus
nyata.

3. Melakukan perbandingan terhadap metode variasi aktivasi dari

fiber adsorben sekam padi.
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LAMPIRAN

Lampiran 1 Perhitungan

1. Pembuatan larutan induk Pb 100mg/L dalam 500mL
Mr Pb(NO3),  =331,2 g/mol

Ar Pb = 207,19 g/mol
Mr Pb(NO3)2 _ 3312g/mol 100mg
Mr Pb(NO3)2 207,19 g/mol

= 159,85 mg

=0,1598 gram

Larutan induk Pb yang akan dibuat sebanyak 500mL, maka 1,598
gram Pb (NOg)2 dikali dengan 0,5. Maka didapatkan 0,0799 gram
massa Pb(NO3), yang dibutuhkan untuk membuat larutan induk Pb
100mg/L dalam 500mL. Namun hasil konsentrasi larutan yang dibuat
masih belum mencapai target, Dimana hasil konsentrasi larutan
setelah dilakukan pembacaan AAS berada di angka 46mg/L. sehingga
untuk membuat larutan dengan konsentrasi 100mg/L dibutuhkan

100

e = 217 kali lipat jumlah Pb(NOz). yang perlu ditimbang.

Sehingga jumlah Pb(NOs3). dibutuhkan yaitu 2,17 x 0,0799 gram =
0,1733 gram Pb(NOz3)> untuk membuat larutan induk Pb 100mg/L
dalam 500mL.

2. Pembuatan larutan Asam Sitrat CsHsO7
Untuk melakukan aktivasi kimia pada adsorben sekam padi
menggunakan asam sitrat 0,6 M. Larutan yang dibutuhkan untuk
merendam adsorben sekam padi sebanyak 4mL untuk 1 gram
adsorben. Sehingga untuk mengaktivasi 27 gram adsorben sekam padi
dibutuhkan 108 mL larutan asam sitrat 0,6 M.
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Mr CeHsO7 = 192 g/mol

gram =M x Mr x Volume
=0,6 Mx 192 g/mol x0,1 L
=11,52 gram

Sehingga jumlah CsHgO7 yang ditimbang sebanyak 11,52 gram untuk
membuat 100 mL larutan asam sitrat 0,6 M.

Pengenceran larutan induk Pb 100mg/L menjadi 10mg/L
CixVi=Cax V>

100mg/L x V1 = 10mg/L x 500mL

C2xV2 10mg/lx500mL
V1= — lomg/ = 50mL
Cc1 100

V1 =50mL

Sehingga untuk membuat larutan Pb 10mg/L sebanyak 500mL dari
larutan induk Pb 100mg/L dibutuhkan 50mL larutan induk Pb
100mg/L kemudian ditambahkan aquades sampai dengan volume
500mL.

Pembuatan Na alginate 4%

Massa Na alginate =4 gram
Volume aquades =100mL

M 4 gram 4
v 100 mL mlL
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Lampiran 2 Karakterisasi Menggunakan FTIR

1. Adsorben Sekam Padi sebelum Dilakukan Aktivas Menggunakani

Asam Sitrat
| Sebelum Aktivasi Asam Sitrati —— |
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2. Adsorben Sekam Padi setelah Dilakukan Aktivasi Menggunakan
Asam Sitrat
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3. Adsorben Sekam Padi setelah Adsoropsi
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Lampiran 3 Dokumentasi

1. Proses Pembuaran Adsorben Sekam Padi

Penimbangan Sekam Padi sebelum Dimasukkan Furnace

Sekam Padi Dimasukkan ke dalam Furnace
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=

Adsorben Sekam Padi setelah Dihaluskan
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Proses Pengayakan dengan Ukuran 100 mesh

2. Aktivasi dan Pembuatan Fiber Adsorben Sekam Padi

EyE \!

Penimbangan Adsorben untuk Menentukan Kebutuhan Asam Sitrat
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Penyaringan Adsorben Sekam Padi setelah Aktivasi Menggunakan
Asam Sitrat 0,6 M
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-t

Pembuatan Alginat Worm Fiber Adosrben Sekam Padi
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3. Pembuatan Larutan Induk dan Proses Adsorpsi

Penimbangan dan Tahap Adsorpsi
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Lampiran 4 SNI 6989.8:2009 Air dan Air Limbah — Bagian 8: Cara Uji
Timbal (Pb) secara Spektrofotometri Serapan Atom (SSA) — Nyala

5 NI SNI 6989.8:2009

Standar Nasional Indonesia

Air dan air limbah - Bagian 8: Cara uji timbal (Pb)
secara Spektrofotometri Serapan Atom (SSA) -
nyala

ICS 13.060.50 Badan Standardisasi Nasional m)
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SNI 6480 8:2000

Air dan air limbah — Bagian 8: Cara uji timbal (Pb)
sacara Spektrofotometri Serapan Alom [SSA) — nyala

1 Ruang lingkup

Metode ini digunakan untuk penentuan logam timbal. Pb total dan terlarut dalam air dan air
limbah secara spektrofotometr serapan atom({S5A)-nyala pada kisaran kadar Pb 1,0 mg/l
sampai dengan 20 mg/L dan panjang gelombang 2833 nm atau 217.0 nm yang dilenglkapi
dengan backgrownd comection.

2 |stilah dan definisi

21
air bebas mineral

gir yang diperoleh demgan cara peryulingan atsupun proses demineralisssi sehingga
diperoleh air dengan konduktifitas lebih kecil dari 2 pSicm

22
kurva kalibrasi

grafik yang menyatakan hubunosn kadar larutan kena dengan hasil pembacaan serapan
yang merupakan gars lurus

23

larutan induk logam timbal (Phb)

laruten yang mempunyai kadar logam timbal 100 mg Pl yvang digunakan untuk membuat
larutan baku dengan kadar yang lebih rendah

24
larutan baku logam timbal (Ph)
larutan induk logam timbal yang diencerkan dengan air bebas mineral sampai kadar tertentu

25
larutan kerja logam timbal (Pb)
larutan baku logam timbal yang diencerkan, digunakan untuk membuat kurva kalibrasi

26
larutan blanko
air bebas mineral yang diasamkan atau perlakuannya sama dengan contoh uji

2T

larutan pengencer

larutan yang digunaken untuk mengencerkan larutan kera, yang dibust dengan cara
menambahkan asam nitrat pekat ke dalam air bebas mineral hingga pH =2

28
larutan pencuci
larutan yang digunakan untuk mencuci semua peralatan gelas dan plastik

29
matrix modifier
behan yang digunakan untuk mengurangi gangguan matriks contoh wji

1dari g
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210
spike matrix
contoh uj yang diperkaya dengan larutan baku dengan kadar tertentu

3 Cara wji
3.1 Prinsip

Analit logam timbal dalam nyala udara-asetilen diubah menjadi bentuk atomnya, menyerap
enargi radiasi elektromagnetik yang berasal dari lampu katoda dam besamya serapan
berbanding lurus dengan kadar analit.

3.2 Bahan

a) air bebas mineral;

b} asam nitrat {(HNOS) pekat p_a;

c) logam timbal (Pb) dengan kermumian minirmum 88,5%;

d) gas asetilen (C;Hz) HP dengan tekanan minimum 100 psi;

&) larutan pengencer HNG, 0,05 M,
Larnuthan 3,5 mL HMO; pekat ke dalam 1000 mL air bebas mineral dalam gelas piala.

| larutan pencuci HMNO, 5% (viv).
Tambehkan 50 mL ssam nitrat pekat ke dalam 800 mL air bebas mineral dalam gelas
jpiala 1000 mL, lalu tambahkan air bebas mineral hingga 1000 mL dan homogenkan.

g) Larutan kalsium
Larnuthan &30 mg kalsium karbongt (CaCils) datam 50 mL HCI (1+5). Bila perlu lantan
dididihkan uniuk menyempumakan laniten. Dinginkan dan encerkan dengan air bebas
mineral hingga 1 liter.

h) wdara tekan.

1.3 Peralatan

a) Spekirofotometer Serapan Atom (554)-nyala;

b} lampu katoda berongga (Hollow Cathode Lamp, HCL) timbal;
c) gelas piala 100 mL dan 250 mL;

dj pipet wolumetrk pipet volumetrik 10,0 ml dan 500 mL;
&) labu ukur 50,0 mL ;100,0 mL dan 1000,0 mL;

fi Erdenmeyer 100 mL;

g) corong gelas;

h) kaca arloji;

i} pemanas listrk;

|} seperangket alat saring vakum;

k) saringan membran dengan uluran pori 0,45 pm;

I} timbangan analitik dengan ketelitian 0.0001 g; dan

m) labu semprot.

Zdari B
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34 Pengawetan contoh uji

Bila contoh wi tidak dapat esgera diuji, maka contoh Uji diawetkan sesual petunjuk di bawah

ini:

Wadah :  Botol plastik (pofyethylens ) dan botol gelas

Pemgawst ;@) Uniuk logam terlarut, sanng dengan saringan memoran
berpori 0,45 pm dan dissamkan dengan HMWO. hingga

pH=2
b} Untuk logam total, ssamkan dengan HMO; hingga
pH=2
Lama Penyimpanan : G bulan
Kondisi Penyimpanan  :  Suhu ruang

3.5 Persiapan pengujian
351 Persiapan contoh uji timbal terlarut

Siapkan conioh uji yang telah disaring dengan earingan membran berpori 0,45 pm dan
diawetkan. Contoh wji siap diukur.

352 Persiapan contoh uji timbal total
Siapkan contoh uji untuk penguwjian timbal total, dengan tahapan sebagai berikut:

a) homogenkan contoh uji, pipet 50,0 ml contoh uji dan masukkan ke dalam gelas piala
100 miL atau Edenmeyer 100 mL;

b) tambahkan 5 mL HWO. pekat, bia menggunekan gelas piala. tutup dengan kaca aroji
dan bila dengan Edenmeyer gunakan corong sshagai penutug;

c) panaskan perlahan-lahan sampai sisa volumenya 15 mL - 20 mL;

d) jika destruksi belum sempumna (tidak jemih), maka tambahkan lagi 5 mL HNO, pekat,
kemudian tutup gelas piala dengan kaca aroji atau tutup Edenmeyer dengan corong dan
panaskan lagi (tidak mendidih). Lakukan proses ini secara berulang sampai semua
logam larut, yang terlihat dari wama endapan dalem contoh uji menjadi agak putih atau
contoh uji menjadi jermih;

CATATAN Jika destruksi Sdak sampurna, hat abel pada Lampiran B.

&) bilas kaca aroj dan masukkan air bilasannys ke dalam gelas pials;

f) pindahkan contoh uji ke dalam labu ukwr 50,0 mL (saring bila perlu) dan tambahkan air
bebas mineral sampai tepat tanda tera dan dihomogenkan:

CATATAN Tambakkan malrix rodifer {laulan kalsum) dan alau alasi gangauan penguiuran
sogusl dergan S84 vang dipunakan.

g) contoh uji siap dukur absorbansinya.

353 Pembuatan larutan baku logam timbal 100 mg Poll

a) tmbang = 0,16 g PbiMO,)z, masukkan ke dalam labu ukur 10000 mi. Tambahkan
sedikit HMO; 1:1 (= 100 mg PhiL);

b) tambahkan 10 mL HMO: pekat dan air bebas mineral hingga tepat tanda tera kemudian
homogenkan;

¢} hitung kembali kadar sesungguhnya berdasarkan hasil penimbangan.

CATATAN Larulan ini dapal dibual dari Banatan standar 1000 myg PIL siap pakai.

3 dari 3
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3154 Pembuatan larutan baku logam timbal 10 mg Phil

a) pipet 10,0 ml larutan induk 100 mg PLL, masukkan ke dalam ksbu ukur 100.0 mL;
b) tepatkan dengan larutan pengencer sampai tanda tera dan homogenkan.

3155 Pembuatan larutan kerja logam timbal (Pb)

Buat deret larutan kerja dengan 1 (satu) blanko dan minimal 3 (tiga) kadar yang berbeda
secara proporsional dan berada pada rentang pengukuran.

36 Pembuatan kurva kalibrasi dan pengukuran contoh uji
3181 Pembuatan kurva kalibrasi
Kurva kalibresi dibuat dengan tahapan sebagai berikut:

a) operesiken alat  dam optmasikan sesuai dengan petunjuk penggunasn alat unbuk
pengukuran timbal;

CATATAN 1 Salah salu cara oplimasi alal dengan o sensiliilas.

CATATAN Z Tambahkan matrix modifier lantan katsum) dan atau slas gangouan pengukuran
sesual dengan S5A vang diguiakan.

b) aspareskan larutan banko ke dalam SS5A-myala kemudian atur serapan hingga nol

c) asparasikan larutan kerja satu persatu ke dalam 55A-nyala, lalu ukur serapannya pada
panjang gelombang 283,3 nm atau 217,0 nm, kemudian catat.

d) lakukan pembilaean pada salang aspirstor dengan larutan pengencer.

2) buat kurva kalibrasi den data pada butir 3.6.1.c) di atas, dan tentukan persamaan garis
lurusnya;

fi pka Icg:aﬁsian korelasi regresi Brier (r) < dar 0,995, periksa kondisi alat dan ulangi
langkah pada butir 3.6.1 b) sampai dengan ¢} hingga dipercleh nilai koefisien r = 0,985

3162 Pengukuram contoh wji
Uji kadar timbal dengan tahapan sebagai berikut:

a) aspirasikan contoh uji ke dalam S55A-nyala lalu ukur serapannya pada pangang
gelombang 283,3 nm atau 2170 nmu Bila diperlukan, lakukan pengenceran.

CATATAN 1 Bila hasi pengukuran unbuk Grnbal terkarut dilar kisaran pengukuran, maka lakukan
pengenceran dan wangi langkah 5.5.1

CATATAN 2 Bila hasi pengukuran uniuk fimbal tatal diluar kisaran pengukuran, maka lakukan
pengenceran dan ulangi langkah 3.5.2

b) catat hasil pengukuran.
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3.7 Perhitungan

Kadar kagam Smbal (Pb)

P jmgil)=C xfp {1

Kelarangan:

c
Ip

h

adalah kadar yvang didapal dan hasi pengukuran, dinyatakan dalam miligram per iber {mgfLk
adalah faklor pengenceran.

Pengendalian mutu

Gunakan bahan kamia pro analisis {pa).

Gunakan alat gelas bebas kontaminasi.

Gunakan alat ukur yang terkalibrasi.

Dikerjakan oleh analis yang kompeten.

Lekukan analisia dalam jangka wakiu yang fidak melampaui wakte penyimpanan
rmaksimum.

Koefisien korelasi regresi linier (r) lebfh besar ateu sama dengan 0,995 dengan intersepsi
lebih kecil atau sama dengan batas deteksl.

Lakukan analisis bdanko dengan frekuensd 5% - 10% per baich (satu seri pengukuram)
atau minimal 1 kali untuk juriah contah Wi kurang dan 10 sebagai kontrol kontaminasi.
Lakukan analisis duplo demgan frekuensi 5% - 10% per salu ser pengukuran atau
minimal 1 kali untuk jumlah contoh uy kurang dan 10 sebagai kontrol ketelidan analisis.
Jika Perbedaan Persen Relatif {Relative Percent Differenca, RPD) lebih besar dari 10%
maka dilakukan pengukuran selanjuinye hingga diperoleh nilsl RPD kurang der ataw
sama dengan 10%.

Persen RPD

%RPD:I ha.s.ll pemgukuran —d.q:flical pengukuran Ix“}ﬂ% @
I:hasll pengukuran + duplikat pangukuran].'zi

Lakukan kontrol skuresi dengan spie matrx atau salah satu standar kera demgan
frekuensi 5% - 10% per satu seri pengukuran atau minimal 1 kali untuk jumlah contoh uji
kurang der 10. Kisaran persen temu balik untuk spike matrx adalah 85% - 115% dan
untuk standar kera S04 — 110%.

Persen temu balik (% recovery, %R)

%R =[%], 100% i)

&

Kelerangan:

A adalah kedar contoh uf yang diperkays (spike), dinyalakan dalarn miligram per ler {rmgiLy;

B adalah kades conloh uji, dinyalakan dalam miligram per lites (mp'L}

C  adalsh kedar standar yang dilarnbahkan (targel value), diyalaken dalam miligram pes liles
{mgiL).

CATATAN 1 Volume spike malris yang ditambahkan maksimal 5% dari volurme conloh uji.

CATATAM 2 Hasil akhir kadar comoh uji yvang diperkayva (spike matfis) besdsar 2 kali kadar
conbah uji. Kadar contah ufi yang sudah diperkayva berada pada kisaran renlang pengukuran
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5 Presisi dan bias

Standar ini telah melalui uji banding metode dengan peserta 10 laboratorium pada kadar 5
mg Pb/L dengan tingkat presisi (%RSD) 6,19% dan akurasi {bias metode) 1,14%.

6dari9

65



SNI 6960.8:2009

Lampiran A
{mormatif)
Pelaporan

Catat pada buku kerja hal-hal sebagai benkut:

1) Parameter yang dianalisis.

2) Mama analisis.

3) Tanggal analisis.

4) Rekaman hasl pengukuran duplo, -

5) Rekaman kurva kalbrasi.

) Momor contoh wi.

7] Tanggal penerimaan contoh uji.

B) Rekaman hasi perhitungan.

) Hasil pengukuran persen spike matrix dan CRM {bila dilakukan).
10} Kadar analit dalam contoh uj.
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