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ABSTRAK

Rohmani, Ratna Farihatur. 2023. Uji Efektivitas Adsorbsi Logam Timbal (Pb)
Menggunakan Biosorben Buah Lerak (Sapindus rarak DC)
Teraktivasi NaOH dengan Variasi pH, dan Waktu Pengontakan.
Skripsi. Program Studi Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi, Universitas
Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing I: A. Ghanaim
Fasya, M.Si; Pembimbing Il: Lulu’atul Hamidatu Ulya, M.Sc.

Kata Kunci: Sapindus rarak DC, Biomassa, Biosorben, Adsorbsi Limbah

Buah lerak (Sapindus rarak DC) merupakan tanaman dari salah satu famili
Sapindaceae yang banyak tumbuh liar di pulau jawa. Lerak dirasa memiliki potensi
yang besar karena kaya akan senyawa aktif yang memiliki gugus-gugus fungsi
dengan salah satu kemampuannya untuk mengikat logam. Penelitian ini dilakukan
untuk mengetahui efektivitas buah lerak sebagai biomassa untuk mengadsorbsi
logam timbal (Pb) dengan variasi pH dan waktu pengontakan.

Tahapan penelitian ini meliputi preparasi lerak, aktivasi dengan NaOH 3%,
pengontakan dengan logam dengan variasi massa adsorben, pH, dan waktu kontak,
penentuan isotherm adsorbsi, perbandingan adsorbsi lerak murni dan teraktivasi,
analisis dengan AAS (Atomic Absorption Spectroscopy) dan karakterisasi FTIR.

Hasil penelitian ini didapatkan keberhasilan aktivasi dengan NaOH ditandai
dengan berubahnya warna biosorben menjadi lebih pucat setelah aktivasi dan juga
berat adsorben yang menurun dari 500 g menjadi 208 g, kondisi optimum
pengontakan terjadi pada massa adsorben 75 mg, pH 6, dan waktu pengontakan 90
menit, serta setiap variasi menunjukkan hasil penyerapan yang berbeda nyata
berdasarkan uji Tukey dan Duncan. Biosorben teraktivasi NaOH 3% efektif
menyerap sampai 93,87% logam timbal. Hasi karakterisasi dengan FTIR
menunjukkan adanya gugus -OH, -NH, -CO, -CN, C-OH primer, dan C-OH
sekunder dalam biosorben lerak.
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ABSTRACT

Rohmani, Ratna Farihatur. 2023. Effectiveness Test of Lead (Pb) Adsorption
Using NaOH-Modified Fruit Lerak (Sapindus rarak Dc) Biosorbent
with Variations in pH and Contact Time. Thesis. Chemistry Study
Program, Faculty of Science and Technology, Maulana Malik Ibrahim
State Islamic University Malang. Supervisor: A. Ghanaim Fasya, M.Sc.

Kata Kunci: Sapindus rarak DC, Biomass, Biosorbent, Waste Adsorption

Lerak fruit (Sapindus rarak DC) is a plant from the Sapindaceae family that
grows abundantly in the wild on the island of Java. Lerak is believed to have great
potential because it is rich in active compounds that have functional groups with
the ability to bind metals. This study was conducted to determine the effectiveness
of lerak fruit as a biomass for adsorbing lead (Pb) metal with variations in pH and

contact time.

The research step included the preparation of lerak, activation with 3%
NaOH, contact with the metal with variations in adsorbent mass, pH, and contact
time, determination of adsorption isotherms, comparison of pure and activated lerak

adsorption, analysis with AAS, and characterization using FTIR.

The results of this study showed that the successful activation with NaOH
was marked by the change in the color of the biosorbent to a paler after activation
and also the weight of the adsorbent decreased from 500 g to 208 g. and each
variation shows significantly different absorption results based on the Tukey and
Duncan test. Biosorbent activated by 3% NaOH effectively absorbs up to 93.87%
of lead metal. The results of characterization with FTIR showed the presence of
-OH, -NH, -CO, -CN, primary C-OH, and secondary C-OH groups in lerak

biosorbent.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1  Latar Belakang

Timbal (Pb) merupakan salah satu dari beberapa logam berat yang paling
berbahaya dan bersifat akumulatif (Haryanti et al., 2013). Logam berat seperti
timbal (Pb) bersifat non-essensial dan non-biodegradable yang artinya akan terus
ada di alam karena tidak dapat terurai. Paparan timbal yang terakumulasi pada
organisme perairan dan kemudian terkonsumsi oleh manusia akan bersifat toksik
dan sangat berbahaya bagi kesehatan manusia, yang kemudian dapat berdampak
pada gangguan sistem syaraf, ginjal, sistem reproduksi, dan sirkulasi (Purnamawati
etal., 2015).

Oleh karena dampak buruk yang ditimbulkan dari limbah logam berat
terutama timbal (Pb) yang telah disebutkan sebelumnya, maka tidak seharusnya
limbah dengan kandungan logam berat langsung dibuang begitu saja ke lingkungan
perairan, sebagaimana firman Allah Swt. dalam Q.S. Ar Rum ayat 41 yang

berbunyi:

i e Gl et iy 00 el B 2l 0T G Sl b

z - - -

(£1)osm5

“Telah tampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan perbuatan tangan
manusia. (Melalui hal itu) Allah membuat mereka merasakan sebagian dari
(akibat) perbuatan mereka agar mereka kembali (ke jalan yang benar) (41).” (Q.S.
Ar Rum: 41)

Penjelasan ayat di atas sebagaimana tertera dalam tafsir Al- Mishbabh,
dikatakan bahwa tidak ada penciptaan Allah Swt. yang rusak, tercemar, maupun

tidak seimbang pada awal penciptaannya, namun akibat perbuatan manusia



2
sendirilah yang mengubah fitrah awal lingkungan yang telah diciptakan dengan
sempurna, menjadi muncul pencemaran, kerusakan, dan juga menyebabkan bahaya
bencana alam, dengan perbuatan maksiat (Shihab, 2003). Pada ayat el Sl
w41 (disebabkan perbuatan tangan manusia) berupa perbuatan-perbuatan maksiat
~42X) (supaya Allah merasakan kepada mereka) dapat dibaca liyudziigahum dan
linudziigahum; apabila dibaca linudziigahum artinya supaya Kami merasakan
kepada mereka isee ol (i (sebagian dari akibat perbuatan mereka) sebagai
hukumannya s (,@J,J (agar mereka kembali) supaya mereka bertobat dari
perbuatan-perbuatan maksiat (Al-Mahalli & As-Suyuthi, 2007). Manusia sebagai
khalifah di muka bumi harus menjaga dan bertanggung jawab atas lingkungan,
apabila kita membuat kerusakan lingkungan mencemari dengan limbah, maka kita
akan merasakan akibat dari perbuatan kita sendiri berupa dampak buruk lingkungan
yang bisa berimbas pada diri kita sendiri, sehingga diperlukan teknologi atau
metode untuk mengolah limbah tersebut supaya tidak mencemari lingkungan.
Metode pengolahan pencemar logam yang biasanya digunakan yaitu presipitasi,
elektrolisis, pertukaran ion, koagulasi, oksidasi kimiawi, pemisahan membran,
elektrokoagulasi, adsorbsi dan beberapa teknik lainnya (Suprihatin & Indrasti,
2010). Yuan & Liu (2013) menyatakan air limbah dengan konsentrasi logam yang
rendah dan industri kecil, cocok menggunakan metode adsorbsi dengan biaya yang
murah.

Biosorbsi menjadi salah satu proses adsorbsi alternatif untuk mendegradasi
logam berat pada air limbah. Biosorbsi merupakan teknik adsorbsi logam berat
menggunakan bahan-bahan biologis sebagai adsorben dimana faktor penting dari

proses ini adalah adanya gugus fungsi yang menjadi situs aktif pada permukaan
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adsorben yang selanjutnya akan mengakumulasi ion logam (Nuban et al., 2021).
Biosorbsi telah terbukti efisien dalam penghilangan beberapa logam berat seperti
Cd, Cu, Ni, Pb, dan Zn (Papirio et al., 2017). Berdasarkan penelitian terdahulu yang
dilakukan oleh Wulandari et al. (2014) dikatakan bahwa keunggulan dari metode
ini adalah ketersediaan bahan baku yang berlimpah, mudah didapat, biayanya relatif
terjangkau, efisiensi tinggi pada larutan encer, meminimalisir pembentukan lumpur
dan mudah proses regenerasinya. Selain itu, penggunaan bahan alam menjadi salah
satu upaya mendukung program Green Technology.

Tanaman lerak (Sapindus rarak DC) merupakan salah satu famili
Sapindaceae yang banyak tumbuh liar di pulau jawa dan belum dibudidayakan
secara luas. Lerak tumbuh dengan baik pada 450 hingga 1.500 mdpl, dan
merupakan jenis pohon-pohonan dengan tinggi rata-rata 10 m sampai 42 m dengan
diameter batang 1 m (Husna & Khaira, 2019). Buah lerak berbentuk bulat, keras,
dan banyak dimanfaatkan sebagai deterjen tradisional untuk mencuci kain batik dan
mampu menjaga kualitas warna batik (Moenandar et al., 2021).

Metabolit sekunder pada lerak banyak dimanfaatkan sebagai antibakteri
seperti pada penelitian Artha et al. (2022). Namun, masih sedikit yang menjelaskan
secara rinci terkait metabolit primer yang terkandung di dalam lerak seperti
selulosa, dan protein. Akan tetapi, diprediksikan dalam buah lerak juga terdapat
kandungan protein dan juga selulosa, sebagaimana pada tumbuhan dengan famili
sejenis cenderung memiliki kesamaan morfologi dan kandungan senyawa yang
hampir sama (Alfarisi et al., 2022). Famili lerak yakni Sapindaceae memiliki
kandungan protein dan selulosa seperti pada penelitian Andriani et al. (2020) yang

menyebutkan kandungan 5,31% protein kasar dalam famili Sapindaceae.
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Kemudian disebutkan pula oleh Kurniawan et al. (2022) adanya kandungan
selulosa yang tinggi sebesar 50% dalam famili Sapindaceae. Oleh karena itu, pada
penelitian ini bertujuan memanfaatkan lerak sebagai biosorben karena memiliki
kandungan metabolit primer yang berpotensi untuk menjerab logam berat timbal.
Sebelum dapat digunakan biosorben perlu diaktivasi untuk memperkuat
permukaan adsorben melalui pengikatan gugus-gugus pembentuk kompleks
dengan logam. Aktivasi dapat dilakukan dengan penambahan larutan organik,
asam, basa, ataupun agen pengoksidasi yang dapat memisahkan komponen yang
dapat mengganggu sehingga dapat meningkatkan efisiensi dalam pengikatan logam
berat oleh biosorben (Shukla & Pai, 2005). Peneliti terdahulu telah banyak
mempelajari aktivasi biosorben ini. Salah satunya adalah Almuchty et al. (2020)
yang mendapatkan bahwa dengan aktivator NaOH biosorben kulit rambutan
mampu mengikat logam Pb dengan efektivitas penyerapan sebesar 83.30% lebih
baik dari yang didapatkan oleh Purwiandono & Haidar (2022) yang mendapatkan
efektivitas penyerapan 71.2% saat kulit rambutan diaktivasi dengan HNO3,
Setelah ditinjau dari beberapa kajian di atas, tanaman lerak yang masih
minim pemanfaatan terutama metabolit primernya dan juga limbah sisanya setelah
digunakan proses pencucian batik, dirasa memiliki potensi yang besar karena kaya
akan senyawa aktif yang memiliki gugus-gugus fungsi dengan kemampuan
mengikat logam. Lerak sebagai biosorben akan diaktivasi dengan larutan NaOH
yang menyebabkan biosorben bersifat dehidrasi dan akan memiliki pori-pori yang
terbuka dimana semakin luas pori-pori biosorben maka akan semakin banyak
adsorbat yang teradsorbsi. Dengan aktivasi Basa, biosorben difokuskan untuk

mengikat logam timbal (Pb) sebagai kation Pb?*. Hal ini mengingat bahwa kation
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logam Pb?* bertindak sebagai asam Lewis, dan yang bertindak sebagai basa
lewisnya berupa gugus-gugus aktif pada buah lerak, sehingga pada proses adsorbsi
dapat diaplikasikan pengklasifikasian asam-basa keras dan lunak. (Rahmawati,
2012). Gugus aktif -OH dan gugus -NH dari metabolit primer yang mendominasi
pada buah lerak merupakan basa keras, sementara ion-ion logam yang bermuatan
positif besar, bilangan oksidasi tinggi memberikan polarisabilitas kecil
dikelompokkan dalam asam keras sehingga logam Pb?* akan mudah berinteraksi
dengan gugus amina (-NH) dan gugus hidroksil (-OH) yang merupakan basa keras
sesuai teori HSAB (Hard Soft Acid Base) (Fitriah et al., 2012). Oleh karena itu pada
penelitian ini dilakukan uji efektivitas biosorben lerak dengan variasi pH dan waktu
kontak untuk menentukan kondisi optimum pengontakan dimana pH
mempengaruhi kemampuan muatan pada situs aktif dan spesi logam dalam larutan,
serta waktu kontak yang berhubungan dengan proses adsorbsi dan desorbsi pada

biosorben.

1.2 Rumusan Masalah

1. Bagaimana efektifitas buah lerak sebagai biosorben teraktivasi basa
terhadap logam timbal (Pb) dalam limbah cair?

2. Bagaimana pengaruh variasi pH, waktu pengontakan, konsentrasi adsorben,
dan adsorbat terhadap kemampuan buah lerak sebagai biosorben logam
timbal (Pb) dalam limbah cair?

3. Bagaimana karakterisasi FTIR biosorben buah lerak sebelum dan setelah

diaktivasi?
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Bagaimana kemampuan adsorbsi biosorben lerak pada logam timbal limbah

laboratorium kimia UIN malang?

Tujuan Penelitian

Mengetahui efektivitas buah lerak sebagai biosorben logam timbal (Pb)
dalam limbah cair dengan tinjauan efektivitas dan kapasitas adsorbsinya.
Mengetahui pengaruh variasi pH, waktu pengontakan, konsentrasi
adsorben, dan adsorbat terhadap kemampuan buah lerak sebagai biosorben
logam timbal (Pb) dalam limbah cair.

Mengetahui karakterisasi biosorben buah lerak sebelum dan setelah
diaktivasi.

Mengetahui kemampuan adsorbsi biosorben lerak pada logam timbal

limbah laboratorium kimia UIN malang.

Batasan Masalah

Sampel yang digunakan adalah buah lerak (Sapindus rarak DC) yang
diperoleh dari Kelurahan Bandulan, Kecamatan Sukun, Kota Malang.
Analisis dilakukan pada kemampuan sampel sebagai biosorben logam Pb
pada limbah cair.

Variasi pH dilakukan pada 2; 4; 6; 7, variasi waktu pengontakan pada 5; 10;
15; 20; 25 menit, variasi massa adsorben dilakukan pada 15; 30; 45; 60; 75
mg, variasi konsentrasi adsorbat pada 5; 10; 15; 20; 25 ppm.

Karakterisasi dilakukan dengan instrumen Spektroskopi Serapan Atom dan

FTIR.
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5. Pada penelitian ini dilakukan variasi pH, waktu pengontakan, massa
adsorben, dan konsentrasi adsorbat pada saat pengontakan biosorben.

6. Konsentrasi timbal pada sampel diketahui melalui metode instrumentasi

Spektroskopi Serapan Atom.

1.5 Manfaat Penelitian

Hasil dari penelitian yang dilakukan ini diharapkan dapat memberikan
sumber informasi kepada masyarakat tentang potensi buah lerak sebagai biosorben
limbah cair logam Pb dengan aktivator basa dan mekanismenya, untuk secara lanjut
bisa diaplikasikan pada limbah internal laboratorium kimia UIN Maulana Malik
Ibrahim Malang sebagai upaya mendukung Green Technology dan skala yang lebih
besar lagi. serta dapat digunakan juga sebagai bahan studi lanjut untuk objek

penelitian biosorben menggunakan buah lerak.



BAB Il
STUDI PUSTAKA

2.1  Buah Lerak (Sapindus rarak DC)

Buah lerak (Sapindus rarak DC) atau yang dikenal sebagai rerek di sunda,
kalikea di Jambi, dan buah sabun di Tapanuli Selatan, merupakan jenis tumbuhan
asli Asia Tenggara yang dapat tumbuh dengan baik di hampir semua jenis tanah
dan kondisi iklim (Husha & Khaira, 2019). Buah lerak banyak digunakan sebagai
pencuci pakaian, pembersih lantai dan perabot rumah tangga, insektisida alami dan
sari buah lerak dapat membunuh kutu pada hewan peliharaan (Moenandar et al.,
2021). Walaupun telah diketahui banyak manfaat lerak, tidak menutup
kemungkinan lerak memiliki manfaat lain yang belum diketahui seperti pada
penelitian ini yang ingin membuktikan bahwa lerak juga memiliki kebermanfaatan
sebagai adsorben logam timbal. Sebagaimana telah tertera dalam Q.S. Asy Syu’ara

ayat 7:

-0 O~

(V) 578 5 &n &8 bl 557 25N L 3 4l

“Apakah mereka tidak memperhatikan bumi, betapa banyak Kami telah
menumbuhkan disana segala jenis (tanaman) yang tumbuh baik?(7).” (QS. Asy
Syu’ara:7)

Dalam tafsir Al-Mishbah dijelaskan bahwa orang-orang kafir akan terus
mempertahankan kekufuran dan pendustaan, serta tidak merenungi dan mengamati
sebagian ciptaan Allah di bumi ini. Apabila mereka bersedia merenungi dan
mengamati hal itu, niscaya mereka akan mendapatkan petunjuk. Kamilah (Allah)
yang mengeluarkan dari bumi ini beraneka ragam tumbuh-tumbuhan yang

mendatangkan manfaat, dan itu semua hanya dapat dilakukan oleh Tuhan yang
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Maha esa dan Maha kuasa (Shihab, 2003). Sebagai hamba Allah yang diberi akal,
hendaknya kita mengkaji tumbuhan yang telah diciptakan Allah dengan banyak
manfaat di dalamnya. Salah satu cara yang dapat dilakukan adalah dengan
melakukan studi penelitian tentang pemanfaatan berbagai jenis tumbuhan yang ada
di bumi, seperti pada buah lerak yang belum banyak dikaji terutama metabolit
primernya.

Menurut (Quattrocchi, 2017) Taksonomi lerak adalah sebagai berikut:

Kingdom : Plantae

Divisi : Spermatophyta
Sub divisi : Angiospermae
Kelas : Dicotyledons

Sub kelas : Rosidae

Ordo : Sapindales

Famili : Sapindaceae
Genus : Sapindus

Spesies : Sapindus rarak DC

Gambar 2.1 Morfologi Buah Lerak (Sapindus rarak DC)

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan sebelumnya, lerak memiliki

kandungan metabolit sekunder yang cukup banyak dan beragam, salah satu yang
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sudah meneliti adalah Isrianto & Kristianto (2017) yang mengatakan bahwa buah
lerak mengandung flavonoid sebesar 1,05%, tanin 5,81%, saponin 5,99%, dan
alkaloid 6,11%. Masih sedikit penelitian terkait metabolit primer yang terkandung
dalam lerak, namun dapat diketahui bahwa tumbuhan dengan famili yang sama
memiliki morfologi mirip serta kandungan senyawa yang juga hampir sama
(Alfarisi et al., 2022). Salah satu spesies lain dari famili Sapindaceae adalah matoa
yang telah diketahui memiliki kandungan selulosa 50% (Kurniawan et al., 2022),
dan protein kasar sebesar 4.89 ppm (Andriani et al., 2020). Selain itu dari sifat
biologisnya selulosa diketahui sangat mudah menyerap air, hal ini sesuai dengan
sifat sampel lerak yang higroskopis dan banyak ditemukan pada tumbuhan yang

keras seperti lerak (Nisa & Putri, 2014).

2.2  Biosorben

Biosorben merupakan adsorben alami yang dimanfaatkan sebagai alternatif
dalam pengolahan limbah, hal tersebut dikarenakan biayanya yang relatif murah
dan mudah diperoleh, selain itu penggunaan bahan-bahan biologi lebih aman,
biodegradable dan ramah lingkungan (Rahmi & Sajidah, 2017). Secara
mekanismenya penyerapan limbah dengan biosorben menggunakan sistem
Adsorbsi. Adsorbsi kimia terjadi melalui pembentukan ikatan kovalen pada
senyawa sampel, adsorben maupun adsorbat memiliki peran aktif dalam Adsorbsi,
dan memiliki sifat irreversible. Adapun hal-hal yang mempengaruhi proses
Adsorbsi yaitu: waktu kontak, ukuran partikel, pH, konsentrasi, luas permukaan,

dan suhu. (Adamson, 1990).
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Kelemahan biosorben sendiri adalah daya Adsorbsi yang tidak sekuat
dengan adsorben dari bahan sintetik, oleh karena itu, diperlukan aktivasi biosorben
untuk menguatkan permukaan adsorben melalui ikatan antara gugus pembentuk
kompleks dengan logam (Shukla & Pai, 2005). Zaini & Sami (2016) melaporkan
bahwa absopsi logam Pb oleh biosorben kulit kacang tanah meningkat saat
diaktivasi dengan basa daripada asam atau tanpa diaktivasi dengan persen massa
penyisihan 96.57% saat diaktivasi menggunakan NaOH. Almuchty et al. (2020)
juga mendapatkan bahwa dengan aktivator NaOH biosorben kulit rambutan mampu
mengikat logam Pb dengan efektivitas penyerapan sebesar 83.30%.

Metabolit primer dalam lerak yang diduga selulosa dan protein, kaya akan
gugus karboksil (-COOH), hidroksil (-OH) dan amina (-NH). Gugus fungsi inilah
yang digunakan sebagai adsorben dalam penyerapan logam karena kemampuannya
bertindak sebagai pengikat logam dengan mengganti ion H* dengan kation logam.
Penelitian sebelumnya telah dilakukan oleh Oktasari (2018) didapatkan bahwa
setelah pengaktivasian dengan basa dan dikarakterisasi dengan FTIR, didapat peak
pengotor yang hilang, dimana pengotor inilah yang mengganggu proses Adsorbsi
logam Pb?* oleh adsorben, sehingga dengan aktivasi ini, mampu meningkatkan

kemampuan adsorben dalam proses absorbansi logam.

. | |
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+ NaOH———» R; CH\ +
R o OH o
\o OH OH
R
\O
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Ligninselulosa Lignin Selulosa

Gambar 2.2 Aktivasi selulosa dengan NaOH untuk melepas lignin (Purwiandono
& Haidar, 2022)
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Pada dasarnya selulosa di alam banyak tersedia berikatan dengan lignin,

sehingga dengan adanya aktivasi NaOH terlebih dahulu menyebabkan sisi aktif

selulosa yang sebelumnya tertutup berikatan dengan lignin, kemudian terbuka

seperti pada Gambar 2.2 dengan cara OH milik NaOH memutus ikatan struktur

dasar lignin yang selanjutnya menyebabkan lignin mudah larut, dan kemudian

selulosa mampu menjerap logam Pb?* (Purwiandono & Haidar, 2022). Pada

Gambar 2.3 proses Adsorbsi menggunakan konsep asam-basa keras dan lunak,

dimana kation logam Pb?* dapat dinyatakan sebagai asam Lewis, sedangkan gugus-

gugus aktif pada permukaan adsorben dinyatakan sebagai basa Lewis. Gugus -OH

merupakan basa keras, sehingga dapat diprediksikan terjadi ikatan antara Pb?*

dengan situs aktif yang mempunyai gugus —OH (Oktasari, 2018).

a2 ’J\;\;\J"O:H
[, OH

Pb2+

_—

MQ\Pb
2, 'Q/

+ 2H"

Gambar 2.3 Pengikatan ion logam Pb?* oleh selulosa (Oktasari, 2018)

Senyawa kompleks juga mampu terbentuk pada antara logam timbal dan

selulosa akibat gugus -OH selulosa menyumbangkan sepasang electron terhadap

orbital d kosong milik logam Pb, sehingga nantinya Pb akan menjadi ligan antar

selulosa seperti pada Gambar 2.4 (Purwiandono & Haidar, 2022).
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Gambar 2.4 Struktur kompleks selulosa dengan timbal (Purwiandono & Haidar,

2022)

Sementara pada protein yakni asam amino yang memiliki gugus asam dan

basa sehingga bersifat amfoter, pereaksian dengan basa NaOH menyebabkan asam

amino semakin elektronegatif dengan gugus -COOQO" sehingga akan semakin tertarik

untuk mengikat Pb?* yang positif. OH dari NaOH akan mengambil 1 H dari NH3*

milik asam amino sehingga nantinya asam amino menjadi lebih stabil sebagaimana

dipaparkan pada Gambar 2.6. Kemungkinan lain pada mekanisme pengikatan Pb

oleh protein yakni dengan membentuk senyawa kompleks dengan cara atom N

gugus amina protein menyumbangkan pasangan elektron bebasnya untuk nantinya

mengikat Pb yang tertera pada Gambar 2.5 (Al-ayubi et al., 2012).

R R
HO C{'| Pb C|H OH
N N NN
(/)/ H H ”

o

Gambar 2.5 Senyawa kompleks protein dan logam Pb (Al-ayubi et al., 2012)
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+ Hzo

Gambar 2.6 Pengikatan Pb oleh protein (Al-ayubi et al., 2012)

2.3  Logam Timbal (Pb)

Logam timbal merupakan salah satu logam berat golongan IVA dalam tabel
periodik unsur kimia. Timbal memiliki nomor atom 82, massa atom 207,2 g/mol,
dengan massa jenis 11,34 g/cm®. Logam timbal merupakan logam lunak dengan
titik lelen 327°C dan titik didih 1.620°C. Selain itu, logam timbal (Pb) juga
merupakan logam yang sangat rapuh dan dapat menyusut saat didinginkan (Palar,
1994).

Timbal tersebar lebih luas dibanding logam toksik lainnya dan ditemukan
secara alami di bebatuan serta lapisan kerak bumi. Timbal banyak digunakan pada
industri sebagai zat aditif bahan bakar, cat dan zat warna. Besarnya penggunaan
timbal inilah yang menjembatani peningkatan kadar Pb di lingkungan (Agustina,
2011).

Logam timbal (Pb) dapat mencemari lingkungan dan termasuk dalam
golongan bahan beracun dan berbahaya (B3). Unsur ini juga tergolong logam berat

yang dapat bersifat racun bagi manusia. Namun masih banyak sungai di Indonesia
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yang mengandung kadar logam timbal (Pb) melebihi ambang batas yang telah
ditentukan, seperti penelitian yang telah dilakukan oleh (Maddusa et al., 2017)
didapat pada sungai tondino kadar Pb berkisar antara 0,09 — 0,14 ppm, tentu hal ini
sudah melebihi ambang batas yang telah diatur dalam PERMENKES No0.492 tahun
2010 yang menyatakan bahwa ambang batas logam timbal (Pb) dalam air sungai

sebesar 0,03 ppm.

2.4  Karakterisasi FTIR

FTIR (Fourier Transform Infrared) merupakan instrumen analisis yang
bergantung pada pengukuran intensitas inframerah terhadap panjang gelombang
dan juga mendeteksi getaran gugus fungsi suatu senyawa dalam sampel. Ketika
sinar inframerah akan berinteraksi dengan sampel, molekul-molekul yang
berinteraksi dalam sampel akan mengalami streching dan bending. (Kang dkk,
1998).

Prinsip kerja FTIR adalah mengenali gugus fungsi suatu senyawa dari
absorbansi inframerah yang dilakukan terhadap senyawa tersebut, interaksi radiasi
elektromagnetik berupa radiasi inframerah yang dilewatkan pada suatu molekul,
sehingga menyebabkan terjadinya vibrasi pada molekul yang dikenai sinar tersebut.
Pola absorbansi yang diserap oleh tiap-tiap senyawa berbeda-beda, sehingga
senyawa-senyawa dapat dibedakan dan dikuantifikasikan (Astuti, 2016).

Hasil karakterisasi FTIR biosorben akan mampu menunjukkan telah
berhasil tidaknya suatu aktivasi biosorben, seperti pada penelitian Mariana et al.
(2021) yang mendapatkan hasil karakterisasi FTIR biosorben dari endokarp kopi

gayo sebagaimana terlihat pada Gambar 2.7 yang mendapatkan hasil perbedaan
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antara biosorben sebelum dan sesudah teraktivasi akan memunculkan pergeseran
peak dan perbedaan intensitas yang mengindikasikan bahwa proses aktivasi berefek
pada intensitas adsorbsi, seperti pada gugus -OH yang muncul pada panjang
gelombang 3620 cm™ pada biosorben non-aktivasi, dan bergeser menjadi 3645 cm’
! setelah teraktivasi NaOH. Dan gugus C=0 yang muncul pada 1693 cm™* sebelum
aktivasi dan meningkat intensitasnya pada saat setelah teraktivasi dimana gugus ini
juga menunjukkan adanya selulosa dalam biosorben
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Gambar 2.7 Karakterisasi FTIR sebelum dan setelah aktivasi pada kulit kopi

2.5  Spektroskopi Serapan Atom

Spektroskopi adalah cara analisis kuantitatif yang mana pengukurannya
sangat bergantung pada jumlah radiasi yang dipancarkan atau diserap oleh molekul
sampel. Salah satu bagian dari spektroskopi adalah Atomic Absorption
Spectroscopy (AAS), AAS merupakan suatu metode analisis unsur kuantitatif yang

pengukurannya berdasarkan pada penyerapan cahaya oleh sampel dengan panjang
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gelombang tertentu oleh sebuah atom logam yang dianalisis keadaan bebas.
(Prasetyo, 2009).

Prinsip kerja AAS sendiri adalah interaksi antara radiasi elektromagnetik
dengan sampel yang akan diuji. Dari berbagai metode yang ada, AAS merupakan
salah satu metode yang paling tepat untuk menganalisis sampel pada konsentrasi
yang cukup rendah. Metode ini didasarkan pada emisi dan absorbansi uap atom.
Komponen paling penting dari SSA adalah generator uap atom dalam sampel.
Sedangkan mekanisme kerja SSA sendiri tergantung penguapan sampel yang
kemudian logam di dalamnya akan diubah menjadi atom bebas. Atom yang
diuapkan akan menyerap radiasi yang dipancarkan oleh sumber cahaya lampu
katoda yang mengandung unsur sasaran. Jumlah radiasi yang telah diserap oleh
sampel, kemudian akan diukur pada panjang gelombang tertentu dan Panjang

gelombang tersebut tergantung pada jenis logam yang dianalisis. (Agusti, 2019)

2.6 Uji One Way ANOVA

Suatu penelitian tentu akan menghasilkan banyak data yang beragam
melalui pengulangan, oleh karena itu, diperlukan suatu metode analisis untuk
menyelidiki ada atau tidaknya perbedaan yang signifikan antara data hasil satu
dengan data hasil lainnya. Analysis of variance (anova) merupakan suatu salah satu
metode yang dapat digunakan untuk menguji kesamaan rata-rata dari dua atau lebih
populasi yang selanjutnya bisa melahirkan suatu hipotesis (Megawati et al., 2021).

Prinsip uji Anova adalah melakukan analisis variabilitas data menjadi dua
sumber variasi yaitu variasi di dalam kelompok (within) dan variasi antar kelompok

(between). Bila variasi within dan between sama (nilai perbandingan kedua varian



18
mendekati angka satu) maka berarti rerata kedua variasi yang dibandingkan tidak
ada perbedaan. Namun sebaliknya, bila variasi antar kelompok lebih besar dari
variasi dalam kelompok, nilai mean yang dibandingkan menunjukkan adanya
perbedaan (Supriyantini & Soenardjo, 2015).

Berdasarkan jumlah variabel yang diamati, uji anova dibedakan menjadi 2
macam yakni one way anova apabila hanya ada satu variabel yang ingin diamati
dan two way anova apabila ada dua variabel yang ingin diamati dalam suatu analisis.
Uji Anova dapat digunakan untuk menyelidiki apakah perlakuan yang telah
dilakukan dalam penelitian benar-benar mempengaruhi respon penelitian. Analisis
data melalui ANOVA akan lebih efektif apabila dilakukan pengulangan perlakuan.
Asumsi hasil ANOVA perlu diuji melalui uji kenormalan data dan uji homogenitas
data.

Uji normalitas bertujuan untuk menguji apakah variabel dalam penelitian
ini terdistribusi normal atau tidak. Residual dikatakan berdistribusi normal jika nilai
signifikansi (p) > a (0,05). Yang kemudian memunculkan hipotesis Ho: Data
terdistribusi normal, Hi: Data tidak terdistribusi normal. Jika p > o maka Ho
diterima, namun apabila p < o maka Ho ditolak dan H; diterima (Da Costa &
Sukartha, 2020). Sedangkan uji homogenitas untuk mengetahui apakah subjek yang
digunakan dalam penelitian homogen atau tidak, yang mana menjadi persyaratan
yakni data harus terdistribusi normal dan juga homogen untuk dilanjutkan uji one
way anova. Adapun hasil interpretasi uji homogenitas yaitu jika p > o (0.05) artinya
varian kelompok data adalah sama (homogen) sedangkan p < a. (0.05) maka varian
kelompok data tidak homogen. Jika nilai antar kelompok signifikan p > a (0.05),

maka dilakukan analisis lanjutan dengan menggunakan uji beda nyata terkecil
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(BNT) / least significant differences (LSD) untuk melihat perbedaan antar
kelompok, yang menunjukkan apakah perlakuan satu dengan yang lain dalam
penelitian ini akan memberikan hasil yang berbeda nyata atau tidak mempengaruhi

hasil penelitian (Permatasari et al., 2022).



BAB Il1
METODOLOGI PENELITIAN

3.1  Waktu dan Tempat
Penelitian ini telah dilaksanakan pada 01 Februari — 15 April 2023
bertempat di Laboratorium Kimia Organik Program Studi Kimia Universitas Islam

Negeri (UIN) Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2  Alat dan Bahan
3.21 Alat

Alat-alat yang digunakan pada penelitian kali ini antara lain seperangkat
gelas kimia, bola hisap, gelas ukur, erlenmeyer, blender, pipet tetes, pipet ukur,
tabung reaksi, spatula, dan labu ukur, penangas air, neraca analitik cawan porselen,
ayakan, oven, spektrofotometer FTIR (Merk Varian 1000 FTIR Scimitar Series),
spektrofotometer AAS (Atomic Absorption Spectroscopy), dan sonikator frekuensi

42 kHz.

3.2.2 Bahan
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini diantaranya adalah buah
Lerak Sapindus rarak DC, etanol, aquades, NaOH 3%, Pb(NOs)2, KBr, H202, HCL

0,1 M, Kertas saring, indicator pH universal.

3.3 Rancangan Penelitian
Penelitian ini dilakukan dengan tujuan untuk menguji efektivitas buah lerak

sebagai biosorben melalui analisis dengan melihat seberapa banyak logam Pb?

20
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yang teradsorbsi oleh biosorben lerak dengan instrumentasi Atomic Absorption
Spectrophotometer. Buah lerak yang diperoleh dari Kecamatan Wagir, Kabupaten
Malang, dibersihkan dan dicuci hingga kotorannya hilang, lalu dipotong-potong
kecil. Selanjutnya lerak dikeringkan dengan oven pada suhu 40°C selama 7 hari,
setelah kering lerak diserbukkan. Serbuk lerak kemudian diaktivasi dengan
direndam dalam NaOH 3% selama 24 jam untuk aktivasi. Selanjutnya, lerak
disaring dengan corong buchner dan dibilas dengan aquades sampai pH nya netral.
Selanjutnya lerak dikeringkan dalam oven suhu 110°C sampai kering. Selanjutnya
dibuat kurva standar Pb dan diujikan ke AAS supaya nantinya bisa mengetahui
konsentrasi Pb sampel melalui adsorbsinya. Selanjutnya lerak teraktivasi sebanyak
15; 30; 45; 60; 75 mg dikontakkan dengan logam Pb konsentrasi 20 ppm dan
kemudian di shaker dengan kecepatan 150 rpm selama 25 menit. Pengontakan lerak
pada massa optimum yang telah diperoleh dilakukan dengan variasi pH 2; 4; 6; 7
pada larutan Pb 20 mL 20 ppm. Selanjutnya variasi waktu pengontakan biosorben
dilakukan pada 5; 10; 15; 20; 25 menit dengan pengkondisian pada pH dan massa
adsorben optimum. Tiap variasi dilakukan 3 kali pengulangan. Setelah diperoleh
massa adsorben, pH, dan waktu optimum dilakukan penentuan isoterm Langmuir
dan freundlich untuk mengetahui apakah lerak mengadsorbsi logam pb secara fisika
atau kimia dengan memvariasikan konsentrasi adsorbat pada 5; 10; 15; 20; 25 ppm.
Dan kemudian diujikan dengan One way Anova, serta pos hoc test duncan, tukey,
dan LSD, untuk mengetahui apakah tiap perlakuan variasi menghasilkan pengaruh
yang berbeda nyata terhadap efektivitas adsorben.

Penelitian ini menggunakan Rancangan Acak Kelompok (RAK) dengan 3

faktor sebanyak tiga kali pengulangan sebagaimana pada Tabel 3.1, antara lain:
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1. Faktor pertama massa adsorben.
2. Faktor kedua pH pengontakan.
3. Faktor ketiga waktu pengontakan.

Tabel 3.1 Rancangan variasi perlakuan

Pengulangan
1 2 3

Variasi Perlakuan Perlakuan

Variasi Massa Adsorben 15 mg
30 mg
45 mg
60 mg
75 mg
Variasi pH 2
4
6
7
Variasi Waktu kontak 5 menit
10 menit
15 menit
20 menit
25 menit
Variasi  konsentrasi  adsorbat
(Penentuan isoterm adsorbsi)

5 ppm

10 ppm
15 ppm
20 ppm
25 ppm

3.4  Tahapan Penelitian

1. Preparasi buah lerak (Sapindus rarak DC).

2. Aktivasi serbuk biosorben lerak.

3. Pengontakan dengan larutan logam timbal (Pb) dengan variasi massa adsorben,
pH, dan waktu kontak.

4. Penentuan isoterm Langmuir dan Freundlich.

5. Pengujian AAS.
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6. Perbandingan adsorbsi dengan filtrat ekstraksi sonikasi.
7. Pengaplikasian pada limbah laboratorium kimia UIN Malang.
8. Karakterisasi FTIR.

9. Pengolahan data secara statistika dengan anova dan post hoc.

3.5  Prosedur Kerja
3.5.1 Preparasi Buah Lerak (Sapindus rarak DC)

Buah Lerak Sapindus rarak DC dipisahkan antara daging buah dan biji
kemudian diambil daging buahnya, setelah itu dicuci hingga tiga atau empat kali
dan dibersihkan dari semua kotoran serta zat-zat pengotor yang menempel pada
sampel hingga tidak ada kotoran yang tersisa, kemudian di oven dalam suhu 40°C

selama 7 hari, dan diserbukkan (Masrihanah, 2020).

3.5.2 Aktivasi Biosorben

Serbuk biosorben buah lerak kering diaktivasi menggunakan NaOH 3%
dengan rasio NaOH : serbuk biosorben sebesar 10 mL : 1,0 g. Sampel direaksikan
di atas stirrer dengan kecepatan 150 rpm selama 24 jam. Serbuk yang telah
direaksikan kemudian dicuci dengan aquades hangat sampai pH menjadi 7,
kemudian disaring dan dikeringkan dalam oven dengan suhu 110°C selama 3 jam.
Serbuk biosorben yang telah kering direndam kembali dengan aquades selama 24
jam dan dicek pH kembali untuk memastikan serbuk biosorben telah benar netral

(Almuchty et al., 2020).
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3.5.3 Pembuatan Kurva Standar Pb
Sebelum melakukan pengukuran, sampel dibuat terlebih dahulu dengan
konsentrasi 0; 10; 20; 30; 40 ppm sebanyak 20 mL. Setelah larutan selesai dibuat
maka larutan yang telah dibuat tersebut akan diuji pada panjang gelombang 283,3
nm. Kemudian data yang didapatkan diplotkan menjadi kurva standar untuk
mendapatkan persamaan garis regresi. Dan setelah itu dilakukan pengukuran uji
dengan Sederetan larutan standar timbal (Pb) dianalisis dengan Spektroskopi
Serapan Atom (SSA) varian spektra AA 240 dengan lampu katoda (HCI) terbuat
dari wolfram/tungsten dengan kuat arus HCI 10,0 pA, panjang gelombang untuk
timbal pada 283,3 nm, burner Mark 7, monokromator, detektor jenis MPT

(Multiplayer tube), laju alir asetilen pada 2,0 (Siwi, 2020).

3.5.4 Uji Adsorben

3.5.4.1Uji Adsorben dengan Variasi Massa Adsorben

Penentuan massa optimum adsorben dilakukan dengan larutan Pb sebanyak
20 ml dengan konsentrasi 20 ppm dimasukkan kedalam erlenmeyer berukuran 100
ml. Kemudian dimasukkan adsorben dengan variasi massa yaitu 15; 30; 45; 60; 75
mg. Larutan diaduk dengan kecepatan 150 rpm menggunakan shaker selama 25
menit. Larutan disaring dengan corong buchner, kemudian Sampel yang telah
terpisah kemudian dianalisis dengan AAS (Atomic Adsorption Spectroscopy)

(Fajriah, 2018).
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3.5.4.2Uji Adsorben dengan Variasi pH
Serbuk lerak diambil dan ditimbang sesuai dengan hasil massa optimum.
Kemudian ditambahkan 20 mL larutan Pb 20 ppm dan dikondisikan pH pada 2; 4;
6; 7 yang mana dapat disesuaikan dengan penambahan larutan NaOH dan HCI.
Selanjutnya ditambahkan larutan buffer sesuai pH sebanyak 4 mL. Setelah itu
dishaker selama 25 menit dan disaring dengan kertas saring. Sampel yang telah
terpisah kemudian dimasukkan dalam beaker gelas dan selanjutnya dianalisis

dengan AAS (Atomic Adsorption Spectroscopy) (Fajriah, 2018).

3.5.4.3Uji Adsorben dengan Variasi Waktu Kontak

Larutan Pb?* diambil sebanyak 20 mL lalu dimasukkan kedalam gelas
beaker. Selanjutnya ditambahkan serbuk adsorben sesuai dengan massa adsorben
optimum yang telah diperoleh. pH pengontakan juga disesuaikan dengan hasil pH
optimum yang telah didapat. Setelah itu dishaker larutan selama 5; 10; 15; 20; 25
menit dengan kecepatan 150 rpm, kemudian larutan disaring dengan kertas saring.
Sampel yang telah terpisah kemudian dimasukkan dalam beaker gelas dan

dianalisis dengan AAS (Atomic Adsorption Spectroscopy) (Fajriah, 2018).

3.5.4.4Uji Adsorben dengan Limbah Logam Laboratorium

Limbah logam Pb dari laboratorium kimia UIN Maulana Malik Ibrahim
malang diambil sebanyak 20 mL lalu dimasukkan kedalam gelas beaker.
Selanjutnya ditambahkan serbuk adsorben sesuai dengan massa adsorben optimum
yang telah diperoleh. pH pengontakan juga disesuaikan dengan hasil pH optimum

yang telah didapat. Setelah itu dishaker larutan selama waktu optimum yang telah
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didapatkan dengan kecepatan 150 rpm, kemudian larutan disaring dengan kertas
saring. Sampel yang telah terpisah kemudian dimasukkan dalam beaker gelas dan

dianalisis dengan AAS (Atomic Adsorption Spectroscopy) (Fajriah, 2018).

3.5.4.5Uji Adsorben dengan Adsorben Tanpa Aktivasi

Larutan Pb?" diambil sebanyak 20 mL lalu dimasukkan kedalam gelas
beaker. Selanjutnya ditambahkan masing-masing beaker glass berbeda serbuk
adsorben teraktivasi dan serbuk lerak tanpa aktivasi sesuai dengan massa adsorben
optimum yang telah diperoleh. pH pengontakan juga disesuaikan dengan hasil pH
optimum yang telah didapat. Setelah itu dishaker larutan selama 5; 10; 15; 20; 25
menit dengan kecepatan 150 rpm, kemudian larutan disaring dengan Kkertas saring.
Sampel yang telah terpisah kemudian dimasukkan dalam beaker gelas dan
selanjutnya dianalisis dengan AAS (Atomic Adsorption Spectroscopy) (Fajriah,

2018).

3.5.5 Identifikasi Gugus Fungsi Dengan Spektrofotometer FTIR

Serbuk biosorben hasil aktivasi, sebelum aktivasi, dan setelah pengontakan
dengan timbal diidentifikasi menggunakan spektrofotometer FTIR, sampel digerus
bersama KBr dengan perbandingan (1:10) dan dibentuk menjadi pellet. Kemudian
sampel diidentifikasi gugus fungsinya pada Panjang gelombang 450-4000 cm™.
Kemudian spektrum yang telah didapatkan dilakukan interpretasi menggunakan

data dari literatur. (Sari dkk, 2021)
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3.6  Analisis Data
3.6.1 Metode Kurva Standar
Salah satu metode yang digunakan adalah metode kurva standar, dimana
pada metode ini menggunakan persamaan regresi linear, persamaan tersebut dibuat
berdasarkan pada nilai absorbsi dan juga nilai konsentrasi dari larutan standar.
Sehingga dapat didapatkan ion Pb?* yang tersisa dapat dicari menggunakan
persamaan kurva baku yakni: Y = ax + b.
dimana: Y = Absorbansi, X = konsentrasi, b = intercept, dan a = slope.

(Hesty,2020).

3.6.2 Penentuan Kinetika Adsorbsi

Penentuan kinetika adsorbsi dilakukan dengan mengolah data hasil uji
variasi waktu. Hasil pengukuran dianalisis dengan menggunakan persamaan
Lagergren pseudo first order dan second order kinetic model dimana variasi waktu

kemudian dimasukkan kedalam persamaan berikut ini:

Orde 1:
—ky X ¢
log(qe/(qe—q1)) = 2303
Orde 2:
t 1 1.t

= +
q:  kyqz  qc

Hasil yang diperoleh nantinya diplotkan pada grafik sebagaimana Gambar
3.1—-Gambar 3.2. Nilai regresi yang mendekati 1 akan disimpulkan sebagai isoterm

paling tepat pada mekanisme adsorbsi dalam penelitian ini.
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Gambar 3.1 Kinetika adsorbsi orde 1 (Badriyah & Putri, 2017)
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Gambar 3.2 Kinetika adsorbsi orde 2 (Badriyah & Putri, 2017)

3.6.3 Penentuan Isoterm Adsorbsi

Penentuan isoterm dilakukan pada kondisi optimum yang telah didapatkan
dari tahapan sebelumnya. Diambil larutan Pb?* sebanyak 20 mL dengan konsentrasi

5; 10; 15; 20; 25 ppm, dan dimasukkan kedalam gelas beaker, pH larutan
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selanjutnya dikondisikan pada pH optimum 6. Adsorben lerak kemudian
ditambahkan kedalam larutan dengan massa sesuai kondisi optimum yang telah
dilakukan yakni 75 mg. Kemudian larutan diaduk menggunakan shaker dengan
kecepatan 150 rpm dengan waktu optimum kontak 90 menit. Konsentrasi Pb?*
dalam larutan kemudian diukur menggunakan AAS (Hesty,2020). Selanjutnya
ditentukan isoterm adsorbsi Langmuir untuk mendapatkan data grafik seperti pada

Gambar 3.1 — Gambar 3.4 melalui persamaan berikut:

Tabel 3.2 Persamaan isoterm adsorbsi

Model Isoterm Bentuk Persamaan
L : _ XmKCe
angmuir e = a1 KC)
. 1
Freundlich Qe = K;C,n
Ce 1 Cger —1Ce
BET — = =
qge  qsCger qsCper Cs
) RT RT
Temkin qe = (—lnAT) + (—ln Ce>
by by
Dimana:
Qe = banyaknya zat yang terserap pada saat kesetimbangan (mg/g)
Ce = konsentrasi adsorbat pada saat kesetimbangan (ppm)
Kf = konstanta Freundlich (L/mol)
n = kapasitas adsorbs maksimum (mg/g)

Hasil yang diperoleh nantinya diplotkan pada grafik sebagaimana Gambar
3.3—Gambar 3.6. Nilai regresi yang mendekati 1 akan disimpulkan sebagai isoterm

paling tepat pada mekanisme adsorbsi dalam penelitian ini.
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3.6.4 Efektivitas Adsorbsi Logam Timbal
Efektivitas Adsorbsi Pb dapat diukur dengan menghitung efektivitas

penurunan (Ef) yang mana dapat dicari dengan persamaan sebagai berikut :(Hajar

dkk., 2016):
Yi—-Yf
EF% = — x 100%
Dimana:
Yi = Kandungan awal Pb (ppm)
Yf = Kandungan akhir Pb (ppm)

3.6.5 Analisis One Way Anova

Nilai absorbansi yang didapat di interpolarisasikan kedalam kurva standar
dengan sumbu x adalah konsentrasi dan sumbu y adalah absorbansi. Kemudian
dianalisis dengan menggunakan uji varian One Way ANOVA serta uji post hoc
tukey, Duncan, dan LSD untuk mengetahui apakah variasi waktu kontak, pH, dan

massa adsorben. mempunyai pengaruh dalam penyerapan logam timbal.



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1  Preparasi Sampel

Sampel yang digunakan dalam penelitian ini adalah buah lerak yang berasal
dari Kelurahan Bandulan, Kecamatan Sukun, Kota Malang. Sampel yang telah
didapatkan, kemudian dicuci dengan air bersih untuk menghilangkan kotoran dan
debu yang menempel pada sampel, dipotong kecil untuk memudahkan proses
pengeringan dengan memperbesar luas permukaan sampel, selanjutnya dikeringkan
menggunakan oven pada suhu 40°C selama 7 hari. Sampel perlu dikeringkan
terlebih dahulu untuk mencegah tumbuhnya jamur dan pekembangbiakan bakteri
yang bisa merusak sampel, sehingga sampel lerak bisa disimpan untuk waktu yang
lebih lama. Sampel yang telah kering, kemudian diserbukkan dengan tujuan untuk
memperbesar luas permukaan, sehingga memperbesar kemungkinan terjadinya
tumbukan antara absorben lerak dan adsorbat timbal yang akan memudahkan
proses adsorbsi. Serbuk lerak selanjutnya diekstraksi dengan air untuk
mengkondisikan buah lerak sebagai limbah sabun dan diambil residunya, kemudian
dioven lagi pada suhu 40°C. Serbuk lerak kering kemudian disimpan dalam wadah
kering dan tertutup untuk mencegah adanya kontaminasi dan kerusakan sampel.
Preparasi yang telah dilakukan mendapatkan rendemen sebesar 41,6% dari sampel

awal (Lampiran L.2.5).

4.2  Aktivasi Biosorben
Biosorben telah tersedia di alam dengan gugus-gugus fungsi yang kaya,

namun untuk menjadi biosorben yang baik perlu dilakukan suatu tindakan aktivasi

33
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seperti pengontakan dengan basa untuk mengurai selulosa yang secara alami
berikatan dengan lignin dan menyebabkan gugus fungsi selulosa lebih aktif serta

struktur yang terbuka sebagaimana pada Gambar 4.1.

Gambar 4.1 Ikatan selulosa dan lignin di alam (Aminzadeh et al., 2017)

Aktivasi dalam penelitian ini dilakukan dengan cara serbuk buah lerak
diambil 25 gram dan diaktivasi menggunakan NaOH 3% sebanyak 250 mL dengan
rasio NaOH : serbuk biosorben sebesar 10:1. Aktivasi dengan NaOH menyebabkan
terjadinya delignifikasi, yaitu suatu proses terlarutnya senyawa lignin dalam sampel

awal yang dapat menghambat proses adsorbsi.

) b)

Gambar 4.2 Perbandingan warna lerak a) sebelum aktivasi b) setelah aktivasi

Sampel direaksikan di atas stirrer dengan kecepatan 150 rpm selama 24 jam

dengan tujuan sampel akan teraktivasi oleh NaOH secara menyeluruh dan
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delignifikasi maksimal. Proses aktivasi akan menghasilkan filtrat berwarna gelap
yang menandakan NaOH telah melarutkan lignin seperti pada Gambar 4.2. Serbuk
yang telah direaksikan kemudian dicuci dengan aquades sampai pH menjadi 7.
Penetralan perlu dilakukan supaya NaOH berlebih yang tersisa tidak mengganggu
kerja sampel dan mempengaruhi adsorbat karena mempengaruhi pH saat
pengontakan. Sampel yang telah netral selanjutnya disaring dan dikeringkan dalam
oven dengan suhu 110°C selama 3 jam. Serbuk lerak yang telah berhasil
terdelignifikasi ditandai dengan terjadinya penurunan massa dan warna serbuk yang
semakin pucat seperti pada Gambar 4.2. Hal ini disebabkan karena lignin dalam
serbuk lerak telah terputus dari struktur selulosa dalam lerak sebagaimana
mekanisme pada Gambar 4.3. Berat sampel menyusut sebanyak 87,03% setelah
penetralan dengan berat awal sampel sebesar 25 gram menjadi 3,24 gram.
Penyusutan massa sampel terjadi akibat penetralan yang membutuhkan waktu
cukup lama yaitu 2 minggu sehingga banyak sampel yang terbawa aquades karena
sifat asli selulosa dalam lerak yang higroskopis (Nisa & Putri, 2014).

Selulosa di alam bebas banyak berikatan dengan lignin, aktivasi
menggunakan NaOH mampu menyebabkan luas permukaan selulosa meningkat
sehingga lebih mudah dalam mengikat adsorbat yaitu logam timbal (Pb) dengan
terputusnya lignin. Mekanisme yang terjadi sebagaimana Gambar 4.3 adalah
dimulai PEB (Pasangan Elektron bebas) O milik NaOH yang telah mengion
menjadi Na* dan OH™ menghidrolisis ikatan ester C karbonil milik lignoselulosa
karena bermuatan parsial positif, kemudian keadaannya menjadi intermediet tidak
stabil dengan melepas satu ikatan dari rangkap C=0 menjadi C-O, selanjutnya

intermediet tetrahedral dengan cepat berubah karena O- menyumbangkan PEB



36
untuk membentuk karboksilat dan memutuskan alkoksi (-OR). Dengan reaksi yang
sangat cepat alkoksi yang bertindak sebagai basa mendeprotonasi asam karboksilat
menghasilkan lignoselulosa yang terpisah menjadi lignin dan selulosa (Modenbach

& Nokes, 2014).
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Gambar 4.3 Mekanisme pelepasan lignin dari selulosa oleh NaOH

Biosoreben yang diperoleh, selanjutnya perlu dilakukan pengecekan pH
lanjutan untuk memastikan adsorben benar netral dan tidak mengubah larutan

adsorbat saat dikontakkan. Hal ini karena perubahan pH adsorbat mampu
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menghambat proses adsorbsi ataupun mengendapkan adsorbat. Pengecekan
dilakukan dengan cara sejumlah kecil sampel biosorben teraktivasi direndam
kembali dengan aquades selama 24 jam dan dicek pH untuk memastikan serbuk
biosorben telah benar netral dan tidak merubah pH larutan saat pengontakan,
diperoleh pH kontrol akhir sebesar 7,1 yang berarti serbuk biosorben telah benar

netral.

4.3  Kurva Standar Timbal (Pb)

Kurva standar digunakan untuk mengetahui hubungan antara konsentrasi
dari sampel dengan nilai absorbansinya. Dari kurva standar tersebut dapat diketahui
konsentrasi logam yang kita analisis dari nilai absorbansinya. Pada pembuatan
kurva standar sendiri didasarkan pada hukum Lambert-Beer, dimana rumusnya
adalah A= a.b.c dimana (A) merupakan nilai absorbansi, kemudian a adalah nilai
Absorptivitas, lalu b adalah nilai tebal nyala, dan c adalah nilai konsentrasi dari
sampel.

Kurva standar dalam penelitian ini didapatkan dengan cara membuat larutan
timbal dengan konsentrasi 10, 20, 30, dan 40 ppm dalam volume 10 mL yang
kemudian dibaca pada instrumen AAS (Atomic Absorption Spectroscopy) pada

panjang gelombang 283,3 nm.
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Gambar 4.4 Kurva Standar Timbal (Pb)

Gambar 4.4 menunjukkan bahwa semakin tinggi nilai konsentrasi logam Pb
yang dianalisis maka didapatkan nilai absorbansinya akan semakin tinggi juga, hal
tersebut didasarkan pada garis lurus yang didapatkan dari perbandingan antara
sumbu x dan sumbu y. Persamaan regresi linier yang didapatkan yakni y=ax+b
dengan Y =0,01390x + 0,0268 dengan nilai R? (Koefisien korelasi) sebesar 0,9926,
hal tersebut menunjukkan bahwasanya persamaan yang didapatkan cukup baik
karena mendekati nilai 1. Kurva standar disini dapat digunakan untuk pembacaan
kembali konsentrasi Pb sebagai adsorbat setelah proses adsorbsi oleh adsorben

lerak.

4.4 Uji Adsorben dengan Variasi Massa

Pengujian adsorben dilakukan dengan variasi massa adsorben untuk
mengetahui pengaruh perbedaan massa terhadap kemampuan adsorbsi biosorben
lerak dan juga untuk mengetahui massa optimum adsorbsi. Penentuan massa

optimum adsorben dilakukan dengan kondisi larutan Pb sebanyak 20 ml dengan
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konsentrasi 20 ppm dimasukkan kedalam erlenmeyer berukuran 100 ml. Adsorben
kemudian dimasukkan dengan variasi massa yaitu 15; 30; 45; 60; 75; 90 mg.
Larutan dishaker dengan kecepatan 150 rpm menggunakan shaker selama 60 menit
yang bertujuan supaya proses adsorbsi lebih maksimal dan merata karena shaker
memperbesar kemungkinan terjadinya tumbukan. Larutan selanjutnya disaring
dengan corong gelas dan kertas saring untuk memisahkan antara larutan timbal
yang telah teradsorb dengan residu adsorben yang telah dikontakkan, filtrat yang
telah terpisah dianalisis dengan AAS (Atomic Adsorption Spectroscopy) untuk

mengetahui banyaknya timbal yang masih tersisa dalam air.

Variasi Massa Adsorben
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Gambar 4.5 Grafik hubungan antara perubahan massa adsorben dengan jumlah Pb
terserap

Hasil uji kemampuan adsorbsi dengan variasi massa didapatkan hasil
sebagaimana Gambar 4.5 pada rentang penambahan massa adsorben 15 g sampai
75 g jumlah timbal yang terserap terus meningkat berbanding lurus seiring dengan
kenaikan massa adsorben yang ditambahkan ditandai dengan grafik yang terus naik,

dengan penyerapan tertinggi sebanyak 21,54 ppm atau 93,95% logam timbal
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terserap oleh biosorben lerak. Akan tetapi, pada saat massa adsorben ditambahkan
sebanyak 90 g jumlah logam timbal yang terserap turun kembali sebagaimana pada
grafik yang turun setelah mencapai puncak pada 75 g menjadi 20,75 ppm.

Tabel 4.1 Hasil uji adsorbsi variasi massa
Massa Konsentrasi Konsentrasi

) % Teradsorbsi
Adsorben (mg) mula-mula (ppm) AKhir (ppm)

15 22,93 14,32 37,53% 2
30 22,93 12,58 45,14% °
45 22,93 8,31 63,77% °
60 22,93 4,58 81,25%¢
75 22,93 1,39 93,95% ©
90 22,93 2,18 90,51% ¢

Keterangan: a,b,c,d,e = notasi hasil uji BNT

Hasil penelitian ini sesuai dengan Pandia dan Sitorus (2016) yang mana
jumlah adsorbat yang terserap akan semakin meningkat seiring dengan
meningkatnya massa adsorben yang dikontakkan, hal ini terjadi karena dengan
semakin banyak massa adsorben yang dikontakkan menyebabkan situs aktif tempat
menempelnya adsorbat yakni Pb?* juga akan bertambah banyak, sehingga
memberikan luas permukaan yang lebih besar untuk penyerapan logam timbal.
Akan tetapi, pada kondisi massa adsorben ditingkatkan lagi menjadi 90 g terjadi
penurunan penyerapan adsorbat akibat massa adsorben yang berlebih dibanding
dengan volume adsorbat yang hanya ditambahkan 20 mL sehingga komposisi
antara adsorben dan adsorbat yang ditambahkan tidak seimbang. Hal ini diduga
mengakibatkan adsorben bisa saling memblokade antar situs aktif dan berebut ion

adsorbat Pb?* sehingga luas permukaan penyerapan menjadi menurun (Nadeem et
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al., 2009). Sehingga didapatkan massa adsorben optimum sebesar 75 mg dengan
penyerapan tertinggi sebesar 93,95% seperti pada Gambar 4.5.

Uji statistika One-way ANOVA dilakukan untuk mengetahui apakah ada
perbedaan yang signifikan antara rata-rata populasi dari beberapa kelompok. Data
yang akan diujikan One-way ANOVA memiliki syarat harus terdistribusi normal
dan homogen. Hasil uji adsorbsi variasi massa adsorbat didapatkan data uji
normalitas (Lampiran L.3.6) dengan sig. (0,200) > 0,05 sehingga HO diterima dan
data variasi massa terdistribusi secara normal. Uji homogenitas diperoleh nilai sig
(0,202) > 0,05 sehingga HO diterima dan data terdistribusi secara homogen, yang
artinya selisih pada tiap pengulangan tidak menghasilkan perbedaan yang besar,
dan data lebih akurat. Selanjutnya uji anova didapatkan sig (0,000) < 0,05 sehingga
Ho ditolak dan H1 diterima, sehingga dapat disimpulkan bahwa perubahan dua atau
lebih massa adsorben yang ditambahkan memberikan perbedaan yang signifikan
terhadap konsentrasi Pb yang terserap. Untuk mengetahui signifikansi perbedaan
yang diakibatkan oleh tiap variasi massa, dilakukan uji post-hoc Tukey dan Duncan
dan diperoleh sebagaimana Tabel 4.1 bahwa semua kelompok variasi massa
memberikan pengaruh yang berbeda nyata terhadap konsentrasi Pb yang diadsorb
dinyatakan dengan masing-masing notasi yang berbeda, kecuali pada kelompok
massa 75 mg dan 90 mg memunculkan notasi sama yang berarti tidak memberikan
pengaruh yang berbeda nyata terhadap jumlah Pb yang diserap. Sehingga diperoleh
bahwa massa adsorben optimum sebesar 75 mg dimana mampu menyerap hingga

93,95% logam timbal yang dikontakkan.
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45  Uji Adsorben dengan Variasi pH

Penentuan pH optimum dalam proses adsorbsi merupakan hal yang penting,
karena pH merupakan salah satu faktor yang sangat mempengaruhi proses adsorbsi
ion logam dalam larutan karena selulosa yang memiliki gugus -COOH dan -OH
akan terhidrolisis sehingga memiliki muatan negatif yang nantinya sangat reaktif
untuk mengikat kation logam sebagaimana persamaan di bawabh ini:

-COOH + H20 - -COO" + H30*
-OH + H20 - -0 +Hs30"

Analisis pengaruh variasi pH dilakukan dengan pengkondisian serbuk lerak
diambil dan ditimbang sesuai dengan hasil massa optimum yakni 75 g. Kemudian
ditambahkan 20 mL larutan Pb 20 ppm yang sebelumnya telah disesuaikan dengan
penambahan larutan buffer asam dan basa untuk dikondisikan pH pada 2; 4; 6; 7.
Larutan yang telah ditambahkan dengan biosorben lerak selanjutnya dishaker
selama 60 menit yang bertujuan supaya proses adsorbsi lebih maksimal dan merata
karena shaker memperbesar kemungkinan terjadinya tumbukan antara gugus fungsi
dan juga ion Pb?*. Setelah pengontakan, larutan disaring dengan kertas saring dan
diambil filtratnya. Filtrat yang telah terpisah dengan biosorben lerak kemudian
dimasukkan dalam beaker gelas, untuk dianalisis dengan AAS pada panjang

gelombang 283,3 nm. (Fajriah, 2018).
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Gambar 4.6 Grafik hubungan antara perubahan pH dengan jumlah Pb terserap

Sebagaimana hasil uji adsorben dengan variasi pH pada Gambar 4.6

didapatkan bahwa penyerapan logam Pb akan meningkat sampai mencapai pH

optimum yang pada penelitian ini terjadi pada pH 6, sehingga dari pH 2 sampai 6

terjadi kenaikan penyerapan logam timbal, dan turun kembali setelah melewati pH

optimum yakni pada pH 7.

Tabel 4.2 Hasil uji adsorbsi variasi pH

Konsentrasi Konsentrasi Akhir )
pH % Teradsorbsi
mula-mula (ppm) (ppm)
2 22,93 17,89 21,99
4 22,93 12,30 46,37°
6 22,93 10,54 54,05¢
7 22,93 15,99 30,274

Keterangan: a,b,c,d,e = notasi hasil uji BNT

Hasil penelitian ini sesuai dengan Mukhtar et al. (2017) bahwa pada pH

rendah adsorbsi yang terjadi juga rendah karena suasana asam menyebabkan

tingginya konsentrasi H* yang bersaing dengan Pb?* untuk berikatan dengan gugus-
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gugus -OH dan -COOH yang cenderung terprotonasi, sebagaimana persamaan di

bawah ini:
R-COO +H" — RCOOH
R-O +H* - ROH
R-COO + Ph?* — RCOOPb*
R-O + Pb®* — ROPb*

Kondisi adsorpsi terprotonasi pada pH rendah mengakibatkan hanya sedikit
Pb?* yang terserap akibat adanya gaya tolak menolak secara elektrostatik antara
Pb?* yang bermuatan positif dengan konsentrasi H* tinggi (Wulandari et al., 2014).
Seiring dengan pH yang dinaikkan menjadi pH 4 dan pH 6, konsentrasi H* dalam
larutan menurun dan berpengaruh terhadap meningkatnya jumlah Pb?" yang
terserap, karena kecenderungan gugus fungsi untuk terprotonasi menjadi rendah
lalu kompetisi Pb?* dan H* berkurang sehingga Pb?* semakin mudah terikat pada
gugus fungsi terdeprotonasi yang meningkat.

Pada pH 7 terjadi penurunan kemampuan penyerapan karena diprediksikan
pada pH 7 konsentrasi OH™ dan H* dalam larutan cenderung netral, gugus fungsi
stabil tidak terprotonasi maupun terdeprotonasi, sehingga gugus Pb?* yang berupa
kation tidak tertarik kuat pada situs aktif. Hasil perlakuan variasi pH diperoleh
kondisi optimum tercapai pada pH 6 dengan 12,39 ppm logam timbal terserap atau
sebesar 54% dari jumlah konsentrasi awal timbal yang ditambahkan.

Uji statistika One-way ANOVA dilakukan untuk mengetahui apakah ada
perbedaan yang signifikan antara rata-rata populasi dari beberapa kelompok. Data
yang akan diujikan One-way ANOVA memiliki syarat harus terdistribusi normal

dan homogen. Hasil uji adsorbsi variasi massa adsorbat didapatkan data uji
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normalitas (Lampiran L.3.6) dengan sig. (0,051) > 0,050 sehingga Ho diterima dan
data variasi massa terdistribusi secara normal. Uji homogenitas diperoleh nilai sig
(0,216) > 0,05 sehingga Ho diterima dan data terdistribusi secara homogen, yang
artinya selisih pada tiap pengulangan tidak menghasilkan perbedaan yang besar,
dan data lebih akurat. Selanjutnya uji anova didapatkan sig (0,000) < 0,05 sehingga
Ho ditolak dan H1 diterima, sehingga dapat disimpulkan bahwa perubahan dua atau
lebih kelompok pH adsorben yang dikondisikan memberikan perbedaan yang
signifikan terhadap konsentrasi Pb yang terserap. Untuk mengetahui signifikansi
perbedaan yang diakibatkan oleh tiap variasi massa, dilakukan uji post-hoc Tukey
dan Duncan dan diperoleh sebagaimana Tabel 4.2 yang menunjukkan notasi
berbeda pada tiap kelompok perlakuan. Sehingga disimpulkan bahwa semua
kelompok pH memberikan pengaruh yang berbeda nyata terhadap konsentrasi Pb

yang diadsorb dan diperoleh pH 6 merupakan pH optimum pengontakan.

4.6  Uji Adsorben dengan Variasi Waktu

Pengujian ini dilakukan untuk mengetahui pengaruh variasi waktu kontak
terhadap kemampuan adsorbsi biosorben lerak serta untuk mengetahui waktu
kontak optimum biosorben lerak teraktivasi NaOH. Parameter uji adsorben
dikondisikan larutan logam timbal diambil sebanyak 20 mL lalu dimasukkan
kedalam gelas beaker. Selanjutnya ditambahkan serbuk adsorben 75 mg sesuai
dengan massa adsorben optimum yang telah diperoleh. pH pengontakan
dikondisikan pada pH 6 juga sesuai dengan pH optimum yang telah didapat pada
perlakuan sebelumnya. Larutan setelah itu dishaker selama 10; 20; 30; 40; 60; 90;

dan 120 menit dengan kecepatan 150 rpm untuk memaksimalkan pengontakan
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karena dengan gerakan shaker bisa meningkatkan kemungkinan tumbukan yang
terjadi antara adsorben dan adsorbat. Larutan kemudian disaring dengan kertas
saring untuk memisahkan larutan filtrat dan biosorben. Sampel yang telah terpisah
kemudian dimasukkan dalam beaker gelas dan dianalisis dengan AAS (Atomic
Adsorption Spectroscopy) pada panjang gelombang 283,3 nm (Fajriah, 2018).

Adapun hasil uji adsorben dengan variasi waktu didapatkan seperti pada
Gambar 4.7 bahwa semakin lama waktu pengontakan maka akan semakin banyak
logam timbal yang terserap, sampai biosorben mencapai titik kesetimbangan
dimana tidak lagi mampu menyerap ion logam timbal dalam larutan. Sebagaimana
grafik yang polanya terus naik seiring lamanya waktu pengontakan dari 10 menit
sampai 120 menit dan mencapai penyerapan tertinggi pada 120 menit sebanyak

24,92 ppm Pb terserap, atau 99,72% dari jumlah Pb awal yang ditambahkan.
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Gambar 4.7 Grafik hubungan antara waktu pengontakan dengan jumlah Pb
terserap
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Hasil penelitian ini sesuai dengan Solika et al. (2018) dimana pada rentang
pengontakan selama 10 sampai 120 menit terus terjadi kenaikan penyerapan Pb
karena sisi aktif adsorben atau gugus-gugus fungsi dalam biosorben masih tersedia
kosong dan melimpah belum mengikat logam Pb, sehingga semakin lama waktu
pengontakan, tumbukan yang terjadi antara gugus aktif dan kation Pb terjadi secara
efektif dan cepat, sehingga kation Pb?* semakin banyak yang terikat pada gugus-
gugus fungsi biosorben. Namun pada rentang 90 menit sampai 120 menit kenaikan
yang terjadi tidak terlalu signifikan, hal ini terjadi karena gugus-gugus fungsi
biosorben sudah dalam keadaan jenuh karena sepenuhnya sudah terikat dengan ion
Pb?*, dan biosorben sudah dalam keadaan keadaan setimbang. Hasil penelitian ini
juga mendapatkan bahwa biosorben lerak teraktivasi NaOH mampu menyerap
seluruh logam yang ditambahkan pada menit ke-150 dengan persentase penyerapan
100%.

Tabel 4.3 Hasil uji adsorbsi dengan variasi waktu pengontakan

Waktu Konsentrasi Konsentrasi _
] % Teradsorbsi
Pengontakan  mula-mula (ppm) Akhir (ppm)

10 2499 10,46 58,14 ¢
20 24,99 9,03 63,88°
30 24,99 6,57 73,71°¢
40 24,99 5,12 78,85 ¢
60 24,99 4,21 82,05 ¢
90 24,99 1,55 93,78
120 24,99 0,07 99,72F
150 24,99 0,00 100,0f

Keterangan: a,b,c,d,e,f,g = notasi hasil uji BNT
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Uji statistika One-way ANOVA dilakukan untuk mengetahui apakah ada
perbedaan yang signifikan antara rata-rata populasi dari beberapa kelompok. Data
yang akan diujikan One-way ANOVA memiliki syarat harus terdistribusi normal
dan homogen. Hasil uji adsorbsi variasi massa adsorbat didapatkan data uji
normalitas (Lampiran L.3.6) dengan sig. (0.200) > 0,050 sehingga Ho diterima dan
data variasi massa terdistribusi secara normal. Uji homogenitas diperoleh nilai sig
(0,255) > 0,05 sehingga Ho diterima dan data terdistribusi secara homogen, yang
artinya selisih pada tiap pengulangan tidak menghasilakan perbedaan yang besar,
dan data lebih akurat. Selanjutnya uji anova didapatkan sig (0,000) < 0,05 sehingga
Ho ditolak dan H: diterima, oleh karena itu dapat disimpulkan bahwa perubahan
dua atau lebih kelompok waktu pengontakan memberikan perbedaan yang
signifikan terhadap konsentrasi Pb yang terserap. Untuk mengetahui signifikansi
perbedaan yang diakibatkan oleh tiap variasi massa, dilakukan uji post-hoc Tukey
dan Duncan dan diperoleh sebagaimana Tabel 4.3 yang menunjukkan notasi
berbeda pada tiap kelompok perlakuan, kecuali pada waktu 90 dan 120 menit yang
menunjukkan notasi yang sama, Sehingga disimpulkan bahwa semua kelompok
waktu pengontakan memberikan pengaruh yang berbeda nyata terhadap konsentrasi
Pb yang diadsorb, kecuali 90 dan 120 menit yang tidak memberikan pengaruh yang
berbeda nyata terhadap konsentrasi Pb yang diadsorb dan diperoleh 90 menit
merupakan waktu pengontakan optimum.
Pengujian adsorbsi dengan variasi waktu juga digunakan dengan tujuan
untuk mengetahui Kinetika adsorbsi, yaitu proses penyerapan suatu zat oleh

adsorben dalam satuan waktu. Hasil pengukuran dianalisis dengan menggunakan
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persamaan Lagergren pseudo first order dan second order kinetic model dengan

variasi waktu kemudian dimasukkan kedalam persamaan berikut ini:

Orde 1:
l _ _kl X t
08(qe/(qe—q1)) = 2303
Orde 2:
t 1 1.t

% k@ q

Perubahan konsentrasi adsorbat sebagai fungsi waktu mendapatkan data gt
yang selanjutnya dimasukkan dalam persamaan untuk mengetahui ge. Kemudian
diplotkan dalam grafik untuk mendapatkan regresi linear y = ax + b dan
mendapatkan nilai K serta R? untuk menentukan klasifikasi orde yang diikuti

sebagaimana Gambar 4.8 dan Gambar 4.9.
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Gambar 4.8 Kinetika adsorbsi orde 1
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Gambar 4.9 Kinetika adsorbsi orde 2

Berdasarkan Gambar 4.8 dan 4.9 dapat diketahui bahwa adsorbsi logam
timbal (Pb) dengan biosorben lerak teraktivasi NaOH menggunakan kinetika
adsorbsi orde 2 ditinjau dari R? orde dua 0,9937 lebih mendekati 1 dari pada R? orde
satu yang hanya 0,9634. Hasil perhitungan kinetika adsorbsi dapat mengasumsikan
bahwa penyerapan logam Pb oleh biosorben lerak dipengaruhi oleh konsentrasi
adsorben yang menentukan banyaknya sisi aktif dan konsentrasi adsorbat yang
dikontakkan. Hal ini sesuai dengan persamaan dasar orde dua dimana Kinetika
dipengaruhi oleh konsentrasi kedua reaktan yang terlibat (Anugrahwati et al.,

2021).

4.7  Penentuan Isoterm Adsorbsi

Isoterm dalam proses adsorbsi perlu ditentukan untuk mengetahui
mekanisme adsorbsi yang terjadi antara biosorben lerak dan adsorbat logam Pb
serta mengetahui banyaknya logam Pb yang diserap adsorben. Kondisi permukaan

adsorben dan tipe adsorbsi juga bisa diketahui melalui penentuan isotherm adsorbsi.
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Metode isotherm yang digunakan dalam penelitian ini adalah isotherm Langmuir,
Freundlich, Brunauer-Emmett-Teller (BET), dan Temkin dengan cara memplotkan
pada kurva kesetimbangan garis lurus dan kemudian menentukan regresi linear.
Adapun isotherm dengan R? paling mendekati 1 diasumsikan sebagai sistem

isotherm yang terjadi pada proses adsorbsi dalam penelitian.

Langmuir
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2.5 R2=0.9709
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Gambar 4.10 Grafik persamaan isoterm Langmuir
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Gambar 4.11 Grafik persamaan isoterm Freundlich
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BET
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Gambar 4.12 Grafik persamaan isoterm BET
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Gambar 4.13 Grafik persamaan isoterm Temkin

Gambar 4.10 menunjukkan plot isoterm Langmuir yang mengasumsikan
bahwa adsorben mempunyai permukaan yang homogen dan setiap molekul
adsorben hanya dapat mengadsorpsi satu molekul adsorbat (monolayer). Data

penelitian didapatkan hasil isotermis langmuir dengan y = 0,115x — 0,0335 Dengan
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Rz = 0,9709. Isotermis freundlich ditunjukkan pada Gambar 4.11 yang
mengasumsikan permukaan adsorben yang heterogen untuk adsorpsi fisika yaitu
membentuk lapisan multilayer. Penelitian ini mendapatkan hasil ploting isoterm
Freundlich dengan Rz = 0,0052 dengan persamaan regresi y = -0,0094x + 0,9643.
Gambar 4.12 memplotkan isotherm BET yang digunakan untuk menentukan luas
permukaan spesifik dan distribusi ukuran pori. Persamaan BET mendekati asumsi
pada model persamaan Langmuir, namun proses adsorpsi tidak hanya terjadi secara
monolayer tapi juga multilayer, molekul yang terserap tidak berpindah ke
permukaan, untuk memulai pada lapisan yang lain, lapisan sebelumnya tidak harus
penuh. Adsorpsi pada lapisan pertama terjadi dengan energi dari persamaan
adsorpsi sesuai dengan isoterm Langmuir, sedangkan pada lapisan berikutnya pada
melalui kondensasi (Shafirinia et al., 2019). Data penelitian ini didapatkan hasil
ploting isotherm BET menghasilkan R? = 0,9673 dengan persamaan y = 5,0002x —
0,7662. Gambar 4.13 menunjukkan ploting dengan metode isoterm Temkin yang
dapat menjelaskan proses adsorbsi pada media yang tidak homogen, mekanisme
proses adsorbsi yang terjadi adalah secara kimia. Model ini mengasumsikan bahwa
panas adsorpsi (fungsi suhu) dari semua molekul di lapisan akan menurun secara
linier dengan meningkatnya interaksi adsorben-adsorbat karena tolakan adsorbat-
adsorbat dan adsorpsi adsorbat terdistribusi secara seragam di antara lapisan.
Berdasarkan data pemodelan beberapa metode isoterm yang telah
dilakukan, didapatkan pada penelitian ini adsorbsi logam Pb oleh biosorben lerak
terjadi melalui isotherm Langmuir yang mendapatkan R? paling mendekati 1 yaitu
0,9709. Sehingga diasumsikan bahwa mekanisme kemisorbsi terjadi secara

dominan dalam penelitian ini melibatkan interaksi antara sisi aktif adsorben pada
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gugus-gugus fungsi dengan adsorbat berupa kation Pb?*, Asumsi ini juga didukung
dengan data orde reaksi 2 yang dianut dalam sistem adsorbsi ini, dimana berarti
proses adsorbsi bergantung pada adsorbat dan adsorben. Adapun beberapa dugaan
mekanisme terikatnya Pb?* pada biosorben secara kimia sebagaimana Gambar 4.14.

Pengikatan Pb?* pada Gambar 4.14 diasumsikan melalui beberapa
kemungkinan yakni pertukaran ion, interaksi elektrostatik, dan interaksi non
elektrostatik atau kompleksasi antara gugus fungsi biosorben lerak dengan Pb?*
(Wang et al., 2022). Mekanisme interaksi elektrostatik terjadi akibat gugus
karboksilat (-COOH) dan hidroksil (-OH) yang terdeprotonasi sehingga bermuatan
negatif dan menjadi sangat reaktif untuk berikatan dengan Pb?* yang bermuatan
positif. Interaksi elektrosatik terjadi karena adanya muatan negatif pada gugus
fungsi adsorben yang saling tarik menarik terhadap Pb?* yang bermuatan positif.
Mekanisme pertukaran ion terjadi karena adanya ion Na* yang melekat pada sisi
aktif biosorben akibat aktivasi yang telah dilakukan dengan NaOH. Proses
pertukaran ion Pb?* terlarut bermuatan positif menggantikan ion yang terikat pada
gugus karboksilat (-COONa) maupun hidroksil (-ONa), kemudian Na® akan
dilepaskan ke dalam larutan. Kemungkinan lain interaksi Pb?* dan biosorben adalah
melalui kompleksasi ion logam Pb?* yang memiliki orbital d kosong yang akan
ditempati oleh elektron bebas dari atom oksigen pada gugus -OH maupun -COOH
yang berperan sebagai ligan dengan menyumbangkan sepasang elektron bebas pada

ion Pb%* membentuk ikatan kovalen koordinasi.
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Gambar 4.14 Kemungkinan mekanisme adsorbsi Pb?* oleh biosorben lerak (Tran
& Chao, 2018)

4.8  Perbandingan Adsorbsi Logam Pb dengan Biosorben Lerak
Teraktivasi dan Tanpa Aktivasi
Perbandingan adsorbsi logam dilakukan untuk mengetahui seberapa banyak
perbedaan kemampuan penyerapan adsorbat yang dihasilkan dari proses adsorbsi,
dan untuk mengetahui kemampuan daya adsorbsi biosorben tanpa dilakukan

aktivasi dan modifikasi apapun atau disebut sebagai biosorben murni.

Tabel 4.4 Hasil uji perbandingan antara lerak murni dan teraktivasi

Konsentrasi Konsentrasi

.. 0 )

Jenis Biosorben Awal (ppm) Akhir (ppm) Yo Adsorbsi
Murni 2499 13,95 44 17%
Teraktivasi NaOH 24,99 1,53 93,87%

Hasil uji perbandingan yang dilakukan menunjukkan selisih cukup besar

antara hasil uji adsorbsi biosorben murni yang hanya mampu menyerap 44,17% dan
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biosorben teraktivasi NaOH mampu menyerap hingga 93,87% . Hal ini terjadi
karena pada biosorben murni masih terdapat lignin yang menghalangi terserapnya
timbal dan juga masih banyaknya pengotor pada biosorben, sedangkan pada
biosorben teraktivasi NaOH, lignin sudah hilang dan mengakibatkan selulosa lebih

terbuka sehingga penyerapan bisa terjadi lebih maksimal.

4.9  Karakterisasi dengan Spektrofotometer FTIR

Karakterisasi adsorben dengan FTIR perlu dilakukan untuk
mengidentifikasi gugus fungsi dalam biosorben. Spektrum FTIR memberikan data
gugus fungsi pada biosorben lerak secara kualitatif berdasarkan karakteristik energi

yang diserap dalam gugus tertentu.
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Gambar 4.15 Spektra IR karakterisasi biosorben sebelum aktivasi, setelah
aktivasi, dan setelah pengontakan dengan timbal
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Tabel 4.5 Bilangan gelombang puncak yang muncul dalam FTIR

zNo  Murni (cm™) Dell(gmil)kaa Te{cl:ggsak Gugus Fungsi
1. 3487 3520 3574 -OH streching
2. 3464 3496 3473 -NH streching
3. 2360 2360 2360 O-C-O Sp
4. 1681 1697 - N-H bending
5. 1649 1651 1651 C=0 streching
6. 1340 1342 1384 C-N streching
7. 1166 1163 1163 C-OH sekunder
8. - 1064 - C-OH primer
9. 775 779 779 C-H bending

rocking

Hasil karakterisasi FTIR antara biosorben murni, teraktivasi, dan terkontak
Pb?* didapatkan perubahan berupa pergeseran bilangan gelombang dan perubahan
%transmitan (Lampiran L.3.6) pada spektra. Pergerseran bilangan gelombang ini
diperkirakan terjadi karena adanya perubahan energi ikatan dan pola ikatan pada
gugus fungsi (Schiewer & Balaria, 2009). Spektrum -OH muncul pada daerah 3487
cm pada biosorben murni, dan bergeser ke kiri setelah delignifikasi pada 3520
cm?® karena dengan hilangnya lignin struktur biosorben lebih terbuka
mengakibatkan meningkatnya energi vibrasi karena menurunnya keruahan struktur,
kemudian gugus -OH bergeser ke kiri lagi pada 3574 cm™ setelah dikontakkan
dengan logam Pb?* akibat gugus -OH kemungkinan telah mengikat Pb?* yang bisa
berikatan hidrogen dan membentuk kompleks. Puncak pada 778 cm™ dan 776
menunjukkan bending rocking C-H. Adanya selulosa juga terdeteksi dengan adanya
puncak C-OH streching pada bilangan gelombang 1166 cm™ 1163 cm™ pada
biosorben murni, teraktivasi, dan setelah pengontakan yang menunjukkan ikatan C
dengan alkohol sekunder. Ikatan C-OH pada alkohol primer juga terdeteksi, namun

hanya muncul pada spektra biosorben terdelignifikasi saja pada 1064 cm
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dikarenakan, pada biosorben murni OH kemungkinan masih berikatan dengan
lignin dan kemudian terbuka setelah diaktivasi, dan hilang lagi setelah pengontakan

karena telah berikatan dengan kation Pb?* sebagaimana pada Gambar 4.16.

pooat ot
@&b

Gambar 4.16 Ikatan antara gugus OH selulosa dengan Pb

Puncak -NH streching juga muncul pada 3464 cm™, 3496 cm™, dan 3473
cm? yang menunjukkan bahwa dalam biosorben lerak memungkinkan adanya
protein yang ikut serta dalam proses adsorbsi. Didukung juga dengan puncak
bending N-H pada 1681 cm™ dan 1697 cm™ yang kemudian hilang setelah proses
pengontakan diasumsikan -NH karena gugus fungsi telah mengikat kation Pb?*

Adapun dugaan pengikatan Pb?* oleh protein sebagaimana Gambar 4.17.
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Gambar 4.17 Kemungkinan adanya keterlibatan protein dalam proses adsorbsi
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Asumsi kemungkinan pengikatan Pb oleh protein didukung dengan data

FTIR sebagaimana Gambar 4.15 dan Tabel 4.5. Adapun mekanismenya adalah ion
Pb?* bereaksi dengan gugus peptida pada protein. Gugus peptida memiliki gugus
amino (-NHy) dan gugus karboksilat (-COOH), yang dapat bereaksi dengan ion Pb%*
membentuk ikatan koordinasi dengan ion Pb?* menjadi struktur kompleks timbal-
protein (lbrahim et al., 2019). Pb?" memiliki konfigurasi elektron [Xe]4f#5d*
tanpa dua elektron di subkulit 6p. Setelah ion timbal membentuk kompleks dengan
gugus fungsional pada protein, elektron yang terlibat dalam ikatan koordinasi akan
berada pada orbital hibrida yang terbentuk dari orbital atom timbal dan orbital dari
gugus fungsional pada protein. Dalam pembentukan kompleks, orbital 6p pada ion
timbal juga akan terlibat dalam ikatan koordinasi untuk membentuk ikatan dengan

gugus fungsional pada protein.

4.10 Pembahasan Biosorben Lerak dalam Perspektif Islam

Bahan alam merupakan ciptaan Allah Swt. yang telah banyak diteliti untuk
menguak banyak manfaat yang belum diketahui akibat keterbatasan pengetahuan
manusia. Allah telah menyerukan dalam Al-Quran kepada hambanya untuk
bertadabbur memperhatikan alam yang mana dalam setiap keindahan, keagungan,
dan kebermanfaatannya merupakan salah satu dari tanda-tanda kekuasaan Allah
Swt. melalui penelitian, pengkajian, dan pembelajaran ciptaan Allah, terkhusus
flora yang dalam penelitian ini adalah lerak, menjadikan kita sebagai hamba Allah
mampu lebih mendekatkan diri lagi kepada Allah mengingat tentang segala

ciptaannya yang memiliki banyak manfaat dan tidak ada yang sia-sia kecuali karena
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keterbatasan pengetahuan manusia itu sendiri, sebagaimana firmannya dalam Q.S.

Ali ‘Imron ayat 190-191.:

S (va) DU LY <Y s JJ\ sty 25V i) sls i o)
OHERTE up)vb < pal) dl> uj,<M5 Myd S5 15385 v A 5385
(vay) L0 Soide U ikt St 13k

“Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi serta pergantian malam

dan siang terdapat tanda-tanda (kebesaran Allah) bagi orang yang berakal, (yaitu)
orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri, duduk, atau dalam keadaan
berbaring, dan memikirkan tentang penciptaan langit dan bumi (seraya berkata),

“Ya Tuhan kami, tidaklah Engkau menciptakan semua ini sia-sia. Maha Suci
Engkau. Lindungilah kami dari azab neraka.” (Q.S. Ali ‘Imron: 190-191)

Ayat di atas memerintahkan manusia untuk bertadabbur melihat dan
merenungi cara kerja alam, dan mengambil kesimpulan pada tanda-tanda
ketuhanan. Penggalan ayat NI PO ENY "terdapat tanda-tanda bagi orang-orang
yang berakal" dimaksudkan bahwa manusia sebagai ciptaan Allah Swt. yang paling
sempurna dengan nafsu dan juga akal yang dikaruniakan kepada seluruh umat
manusia, dengan tujuan agar mereka dapat menggunakan akal tersebut merenungi
tanda-tanda kekuasaan Allah Swt. (Al-Qurthubi, 2009). Ayat tersebut juga
menjelaskan bahwa segala sesuatu yang diciptakan Allah tidak ada yang sia-sia.
Allah Swt. menciptakan segala sesuatu dengan manfaat yang terkandung di
dalamnya seperti buah lerak yang tidak hanya bermanfaat buahnya saja, bahkan
limbah buahnya yang telah dimanfaatkan juga masih memiliki manfaat lain yakni
sebagai biosorben limbah timbal karena mengandung selulosa di dalamnya yang
bisa mengikat limbah timbal dalam air.

Pemanfaatan biosorben lerak untuk adsorbsi limbah logam timbal, menjadi

salah satu jalan manusia sebagai u=_Y! & 4ids untuk tidak melampaui batas dengan
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membuat kerusakan dan tidak memperbaikinya. Hal ini karena bumi secara tidak
langsung telah banyak dirusak dengan pencemaran yang dibuat sendiri oleh
manusia, sehingga merupakan tanggung jawab Kkita untuk meminimalisir
pencemaran logam timbal dalam air sebagai bentuk kecil dalam usaha memperbaiki
bumi. Oleh karena itu, mengadakan perbaikan atas kerusakan yang telah kita buat

adalah suatu keharusan. Sebagaimana dalam Q.S. Asy-Syuara’ ayat 151-152:
(vo) B3kt Y5 591 3 3300 30 (1o ) il 1 3R s

“Janganlah mengikuti perintah orang-orang yang melampaui batas.
(Mereka) yang berbuat kerusakan di bumi dan tidak melakukan perbaikan.” (Q.S.
Asy-Syuara’: 151-152)

Hasil penelitian yang telah dilakukan, diperoleh bahwa biosorben lerak
mampu menyerap 100% logam timbal sebesar 24,99 ppm dalam waktu 150 menit,
dengan kondisi optimum massa adsorben 75 mg dan pH 6, Sehingga dapat
disimpulkan bahwa biosorben lerak bisa menjadi salah satu cara untuk mengadakan

perbaikan terhadap pencemaran logam timbal dan menjadi bentuk pengamalan kita

atas Q.S. Asy-Syuara’ ayat 151-152.



5.1

BAB V
PENUTUP

Kesimpulan

Penelitian yang telah dilakukan oleh penulis mendapatkan hasil kesimpulan

sebagai berikut:

1.

5.2

Buah lerak efektif sebagai bioabsorben logam berat dimana pada penelitian
ini diketahui bahwa buah lerak mampu mengadsorpsi logam berat timbal
(Pb) 24,99 ppm sebanyak 100% dengan kondisi massa adsorben 75 mg, pH
6, dan waktu pengontakan 150 menit.

Variasi massa adsorben, pH, waktu kontak, dan konsentrasi adsorbat
berpengaruh terhadap kemampuan biosorben lerak menyerap limbah dan
diperoleh kondisi optimum pengontakan pada massa adsorben 75 mg, pH 6,
waktu kontak 90 menit, dan konsentrasi adsorbat pada 25 ppm.

Spektra FTIR menunjukkan perubahan %Transmitan dan juga pergeseran
bilangan gelombang yang mengindikasikan telah berhasilnya delignifikasi
dan juga pengikatan Pb?* oleh adsorben.

Biosorben lerak mampu mengadsorbsi limbah cair timbal sebesar 44.17%

sebelum teraktivasi dan 93.87% setelah teraktivasi.

Saran

Adapun saran dari penulis setelah melakukan penelitian ini adalah perlu

dilakukannya penelitian lanjutan untuk mengkaji modifikasi biosorben lerak setelah

diaktivasi dengan NaOH. Selain itu, perlu dikaji lebih lanjut terkait prosedur

penetralan biosorben yang lebih sederhana dan cepat untuk efektifitas waktu.
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Karakterisasi dengan SEM juga disarankan dilakukan untuk mengetahui bentuk

pori biosorben.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Diagram Alir

L.1.1

Preparasi Buah Lerak (Sapindus rarak DC)

Buah Lerak Sapindus rarak DC

dipisahkan antara daging buah dan biji

diambil daging buahnya,

dicuci dan dibersihkan dari semua kotoran serta zat-zat pengotor yang
menempel pada sampel

dioven dalam suhu 40°C selama 1 minggu

diserbukkan

Hasil

L.1.2

Aktivasi Biosorben

Serbuk Lerak

direndam menggunakan NaOH 3% dengan rasio NaOH : serbuk biosorben
sebesar 10 mL : 1 gram

direaksikan di atas stirrer dengan kecepatan 150 rpm selama 24 jam

dicuci dengan aquades hangat sampai pH 7

disaring

dikeringkan pada suhu 110°C selama 3 jam.

Hasil

L.1.3 Identifikasi Gugus Fungsi Dengan Spektrofotometer FTIR

Biosorben hasil aktivasi, sebelum diaktivasi, dan setelah pengontakan

digerus bersama KBr dengan perbandingan (1:10)
dibentuk menjadi pellet
diidentifikasi gugus fungsinya pada Panjang gelombang 450-4000 cm-1

dilakukan interpretasi gugus fungsi
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L.1.4 Pembuatan Kurva Standar Pb

Standar Pb 100 ppm

- dibuat konsentrasi 0; 10; 20; 30; 40 ppm dalam labu ukur 10 mL

- diuji pada panjang gelombang 283,3 nm.

- dibuat kurva kalibrasi untuk mendapatkan persamaan garis regresi

Hasil

L.1.5 Uji Adsorben dengan Variasi Massa Adsorben

Larutan Pb 20 ppm

+ diambil 20 mL dalam Erlenmeyer 100 mL

+ dimasukkan adsorben dengan variasi massa yaitu 15; 30; 45; 60; 75 mg
+ diaduk dengan kecepatan 150 rpm menggunakan shaker selama 25 menit
+ disaring dengan corong gelas

+ diambil filtrat

+  diukur konsentrasi Pb?* dalam larutan dengan AAS.

Hasil

L.1.6  Uji Adsorben dengan Variasi pH

Serbuk lerak

+ diambil dan ditimbang sesuai massa optimum yang didapat.

+ ditambahkan 20 mL larutan Pb 20 ppm dalam Erlenmeyer 100 mL

+ divariasi kondisi pH 2, 4, 6, dan 7 dengan penambahan larutan NaOH dan
HCI

+ dishaker selama 90 menit dengan kecepatan 150 rpm

+ disaring dengan kertas saring pada corong gelas

+ dilakukan analis menggunakan AAS
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L.1.7 Uji Adsorben dengan Variasi Waktu Kontak

Larutan Pb 20 ppm

diambil sebanyak 20 mL

dimasukkan kedalam gelas erlenmeyer 100 mL

ditambahkan serbuk adsorben dengan massa dan pH optimum

dishaker larutan selama 5; 10; 15; 20; 25 menit dengan kecepatan 150 rpm
disaring dengan corong gelas.

diambil filtrat dan diukur konsentrasi Pb?* dalam larutan menggunakan AAS

Hasil

L.1.8

Penentuan Isoterm Adsorbsi dan Kapasitas Adsorbsi

Larutan Pb 100 ppm

diambil sebanyak 5 ; 10 ; 15 ; 20 ; 25 ppm sebanyak 20 mL

dimasukkan kedalam gelas erlenmeyer 100 mL

ditambahkan adsorben lerak dengan massa dan pH optimum

diaduk larutan menggunakan shaker dengan kecepatan 150 rpm dengan
waktu sesuai kontak optimum

dilakukan pengukuran konsentrasi Pb?* dalam filtrat menggunakan AAS

Hasil




Lampiran 2. Perhitungan

L.2.1 Pembuatan NaOH 3% (b/v)

% konsentrasi = b/v

3 NaOH =-—2

100 100 ml

b =3 gram
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NaOH 3% dibuat dengan cara memasukkan 3 gram NaOH kedalam labu ukur 100

mL dan kemudian ditandabataskan dengan menambahkan aquades.

L.2.2 Pembuatan Larutan Logam Pb 1000 ppm

Pembuatan larutan Pb 1000 mL dengan konsentrasi 1000 ppm dari serbuk Pb(NOz)3

Massa =

ppm xvx Mr Pb(NO3)3

Ar Pb

100028 x 1 Lx 33125
L mol

2072
mol

1.59 gram

Larutan stok Pb dibuat dengan menimbang padatan Pb(NOz)s sebanyak 1.59 gram

kemudian dilarutkan dalam labu takar 1000 mL dengan aquabides dan

ditandabataskan.

L.2.3 Pembuatan Larutan Standar 10; 20; 30; 40 ppm dari stok Pb 1000 ppm

Larutan Pb 10 ppm

M1 xV1l =Mz2
1000 ppm xV1 =10ppm
V1 =1mL

Larutan Pb 20 ppm

M1 xV1l =M2

1000 ppm xV1 =20ppm
V1 =2mL

X V2
x 100 mL

X V2
x 100 mL



Larutan Pb 30 ppm

M1 xV1 =M2 X V2
1000 ppm xV1 =30ppm x 100 mL
V1 =3mL

Larutan Pb 40 ppm

M1 xV1l =M2 xV2
1000 ppm XxV1 =40ppm x 100 mL
V1 =4mL

L.2.4 Pembuatan HCI 0.1 M

Densitas =1.19 g/mL atau 1190 g/L
Konsentrasi =37%
Vol =10 mL
Mr HCI = 36.42 g/mol
_px10x%
M T mr

1.19-8x10x 37%
— mL

36.42 g/mol
=12.063 M
M1 xV1l =M2 X V2
12.063 M xV1l =01M x 100 mL

V1 =0.82898 mL
Diambil 0.8 mL HCI kedalam labu ukur 100 mL dan ditanda bataskan

L.2.5 Rendemen Preparasi Sampel

__Berat serbuk halus

%Rendemen =——x100%

Berat buah kasar

208 gram 100%
= X
500 gram °

=41,6%
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L.2.6 Rendemen Preparasi Sampel

__ Berat serbuk teraktivasi

%Rendemen = x100%

Berat serbuk lerak

3,241 gram
=———x100%
25 gram

=12,96%
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Lampiran 3. Data Penelitian
L.3.1 Variasi Massa

H (V)
Wi cofppm) (TN oAb SRR v @e X
0.015 22.93 14.18 0.2234 8.75 0.02 11.667 37.53
0.015 22.93 14.47 0.2275 8.46 0.02 11.280
0.015 22.93 14.32 0.2258 8.61 0.02 11.480
0.030 22.93 12.53 0.2010 10.40 0.02 6.933 45.14
0.030 22.93 13.20 0.2098 9.73 0.02 6.487
0.030 22.93 12.01 0.1937 10.92 0.02 7.280
0.045 22.93 8.74 0.1483 14.19 0.02 6.307 63.77
0.045 22.93 8.16 0.1400 14.77 0.02 6.564
0.045 22.93 8.02 0.1381 14.91 0.02 6.627
0.060 22.93 4.07 0.0833 18.86 0.02 6.287 81.25
0.060 22.93 4.53 0.0897 18.40 0.02 6.133
0.060 22.93 5.13 0.0981 17.80 0.02 5.933
0.075 22.93 1.40 0.0463 21.53 0.02 5.741 93.95
0.075 22.93 1.17 0.0431 21.76 0.02 5.803
0.075 22.93 1.59 0.0489 21.34 0.02 5.691
0.090 22.93 1.91 0.0534 21.02 0.02 4.671 90.51
0.090 22.93 1.63 0.0495 21.30 0.02 4.733
0.090 22.93 2.99 0.0683 19.94 0.02 4.431
L.3.2 Variasi pH

H [+)

W(g) pH Co(ppm) ((::;:1'; abs CTerserap V(L) Qe Ters/;rap
0.075 2.0 22.93 17.00 0.2631 5.93 0.02 1.581 21.99
0.075 2.0 22.93 18.16 0.2792 4.77 0.02 1.272
0.075 2.0 22.93 18.50 0.2834 4.43 0.02 1.181
0.075 4.0 22.93 11.76 0.1899 11.17 0.02 2.979 46.37
0.075 4.0 22.93 12.30 0.1974 10.63 0.02 2.835
0.075 4.0 22.93 12.83 0.2051 10.10 0.02 2.693
0.075 6.0 22.93 10.27 0.1693 12.66 0.02 3.376 54.05
0.075 6.0 22.93 10.60 0.1736 12.33 0.02 3.288
0.075 6.0 22.93 10.74 0.1758 12.19 0.02 3.251
0.075 7.0 22.93 15.62 0.2434 7.31 0.02 1.949 30.27
0.075 7.0 22.93 16.21 0.2515 6.72 0.02 1.792

0.075 7.0 22.93 16.14 0.2506 6.79 0.02 1.811




L.3.3 Variasi Waktu kontak
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C akhir

C

%

W (g) t(menit) Co (ppm) (ppm) Abs Terserap V(L) Qe Terserap
0.075 10 24.99 10.56 0.1732 14.43  0.02 3.848 58.14
0.075 10 24.99 9.81 0.1628 15.18 0.02 4.048
0.075 10 24.99 11.01 0.1798 13.98 0.02 3.728
0.075 20 24.99 9.32 0.1563 15.67 0.02 4.179 63.88
0.075 20 24.99 8.26  0.1413 16.73  0.02 4.461
0.075 20 24.99 9.50 0.1585 15.49 0.02 4.131
0.075 30 24.99 6.54 0.1176 18.45 0.02 4.920 73.71
0.075 30 24.99 5.87 0.1083 19.12  0.02 5.099
0.075 30 24.99 7.30 0.1280 17.69 0.02 4.717
0.075 40 24.99 5.80 0.1073 19.19 0.02 5.117 78.85
0.075 40 24.99 4,77  0.0930 20.22  0.02 5.392
0.075 40 24.99 478  0.0932 20.21  0.02 5.389
0.075 60 24.99 471 0.0923 20.28 0.02 5.408 82.05
0.075 60 24.99 4.26  0.0859 20.73  0.02 5.528
0.075 60 24.99 3.66 0.0777 21.33 0.02 5.688
0.075 90 24.99 1.87  0.0527 23.12  0.02 6.165 93.78
0.075 90 24.99 1.53  0.0481 2346  0.02 6.256
0.075 90 24.99 1.26 0.0443 23.73 0.02 6.328
0.075 120 24.99 0.03  0.0273 2496 0.02 6.656 99.72
0.075 120 24.99 0.10 0.0282 24.89 0.02 6.637
0.075 120 24.99 0.08 0.0279 2491 0.02 6.643
0.075 150 24.99 -0.90 0.0144 25.89 0.02 6.904 103.52
0.075 150 24.99 -0.82  0.0154 25.81  0.02 6.883
0.075 150 24.99 -0.92 0.0140 2591 0.02 6.909
0.075 180 24.99 -1.49  0.0062 26.48 0.02 7.061 105.29
0.075 180 24.99 -1.16  0.0107 26.15 0.02 6.973
0.075 180 24.99 -1.32  0.0085 26.31  0.02 7.016




L.3.4 Penentuan Isoterm
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C akhir

%

W (g) Co(ppm) (ppm) Abs CTerserap V(L) Qe Terserap
0.075 -0.47 -1.50 0.2234 1.03 0.02 0.275 -219.15
0.075 -0.47 -1.65  0.2275 1.18 0.02 0.315 -251.06
0.075 -0.47 -1.58 0.2258 1.11 0.02 0.296 -236.17
0.075 16.55 3.53 0.2010 13.02 0.02 3.472 78.67
0.075 16.55 3.28 0.2098 13.27 0.02 3.539 80.18
0.075 16.55 3.35 0.1768 13.20 0.02 3.520 79.76
0.075 25.88 11.28 0.1483 14.60 0.02 3.893 56.41
0.075 25.88 10.57 0.1400 15.31 0.02 4.083 59.16
0.075 25.88 9.30 0.1381 16.58 0.02 4.421 64.06
0.075  28.73 16.58  0.0833 12.15 0.02  3.240 42.29
0.075 28.73 16.81 0.0897 11.92 0.02 3.179 41.49
0.075  28.73 17.14  0.0981 11.59 0.02 3.091 40.34
0.075 36.69 23.16 0.0463 13.53 0.02 3.608 36.88
0.075 36.69 22.74 0.0431 13.95 0.02 3.720 38.02
0.075 36.69 22.98 0.0489 13.71 0.02 3.656 37.37
L.3.5 Perbandingan Penyerapan Sebelum dan Setelah Aktivasi

C‘ c Persen

W (g) pH Co (ppm) akhir abs Terserap V(L) Qe Abs
(ppm)

0.075 6.0 24.99 13.95 0.2207 11.04 0.02 2.944 44,178
0.075 6.0 24.99 1.53 0.0481 23.46 0.02 6.256 93.878
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L.3.6 Spektra FTIR

% T ransmittance

% Transmittance

FTIR Lerak sebelum Aktivasi
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L.3.7 Uji Statistika
Uji Statistika Variasi Massa

e Uji Normalitas

One-Sample Kolmogorov-Smirnov Test

Unstandardized Residual

80

N 18

Normal Parameters®? Mean ,0000000

Std. Deviation 1,35515941

Most Extreme Differences Absolute ,108

Positive ,108

Negative -,086

Test Statistic ,108

Asymp. Sig. (2-tailed) ,200%4

e Uji Homogenitas
Test of Homogeneity of Variances
Levene Statistic dfl df2 = Sig.
Konsentrasi_sisa_pb Based on Mean 1,732 5 12 ,202
Based on Median 575 5 12 ,718
Based on Median and with adjusted df 575 5 6,386 ,720
Based on trimmed mean 1631 5 12,226
e Uji Anova
ANOVA
Konsentrasi_sisa_pb
Sum of Squares df Mean Square F Sig.
Between Groups 440,454 5 88,091 387,165 ,000

Within Groups 2,730 12 ,228
Total 443,184 17




Uji Tukey dan Duncan

Konsentrasi_sisa_pb
Subset for alpha = 0.05

Massa adsorben N 1 2 3 4 5
Tukey HSD? 75,00 3 1,3867

90,00 3 2,1767

60,00 3 4,5767

45,00 3 8,3067

30,00 3 12,5800

15,00 3 14,3233

Sig. ,382 1,000 1,000 1,000 1,000
Duncan? 75,00 3 1,3867

90,00 3 2,1767

60,00 3 4,5767

45,00 3 8,3067

30,00 3 12,5800

15,00 3 14,3233

Sig. ,065 1,000 1,000 1,000 1,000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3.000.

Uji Statistika Variasi pH

Uji Normalitas

One-Sample Kolmogorov-Smirnov Test

Unstandardized Residual

N 12
Normal Parameters®? Mean ,0000000
Std. Deviation 2,79923718
Most Extreme Differences Absolute ,242
Positive ,242
Negative -,206
Test Statistic ,242
Asymp. Sig. (2-tailed) ,051¢

a. Test distribution is Normal.
b. Calculated from data.

c. Lilliefors Significance Correction.
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e Uji Homogenitas
Test of Homogeneity of Variances
Levene Statistic dfl df2  Sig.

Konsentrasi_Pb_sisa Based on Mean 1,855 3 8 ,216
Based on Median 533 3 8 ,672
Based on Median and with adjusted df 533 3 4,367 ,682
Based on trimmed mean 1,726 3 8 ,239
e Uji Anova
ANOVA

Konsentrasi_Pb_sisa

Sum of Squares df Mean Square F Sig.

Between Groups 101,509 3 33,836 126,858 ,000
Within Groups 2,134 8 ,267
Total 103,643 11

e Uji Tukey dan Duncan
Konsentrasi_Pb_sisa
Subset for alpha = 0.05

pH N 1 2 3 4
Tukey HSD? 6 3 10,5367

4 3 12,2967

7 3 15,9900

2 3 17,8867

Sig. 1,000 1,000 1,000 1,000
Duncan? 6 3 10,5367

4 3 12,2967

7 3 15,9900

2 3 17,8867

Sig. 1,000 1,000 1,000 1,000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3.000.

Uji Statistika Variasi Waktu Pengontakan



Uji Normalitas

One-Sample Kolmogorov-Smirnov Test

Unstandardized Residual

N 21
Normal Parameters? Mean ,0000000
Std. Deviation 1,03099142
Most Extreme Differences Absolute ,129
Positive ,091
Negative -,129
Test Statistic ,129
Asymp. Sig. (2-tailed) ,200°4d

a. Test distribution is Normal.
b. Calculated from data.
c. Lilliefors Significance Correction.

d. This is a lower bound of the true significance.

e Uji Homogenitas
Test of Homogeneity of Variances
Levene Statistic dfl df2  Sig.
Konsentrasi_Pb Based on Mean 1,480 6 14 ,255
Based on Median 449 6 14 ,834
Based on Median and with adjusted df 449 6 8,744 ,828
Based on trimmed mean 1,386 6 14 ,287
e Uji Anova
ANOVA
Konsentrasi_Pb
Sum of Squares df Mean Square F Sig.
Between Groups 254,212 6 42,369 144,617 ,000

Within Groups 4,102 14 ,293
Total 258,314 20
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e Uji Tukey dan Duncan

waktu kontak N

Pb_Terserap
Subset for alpha = 0.05
1 2 3 4 5
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Tukey 150,00

HSD? 120,00
90,00
60,00
40,00
30,00
20,00
10,00
Sig.

Duncan? 150,00
120,00
90,00
60,00
40,00
30,00
20,00
10,00
Sig.

W W W w W W ww

W W W W W W W w

,0000
,0700
1,5533
4,2100
5,1167
6,5700
9,0267
10,4600
871 ,404 1,000 1,000 1,000
,0000
,0700
1,5533
4,2100
5,1167
6,5700
9,0267

,222 1,000 1,000 1,000 1,000

10,4600
1,000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.



Lampiran 4. Dokumentasi Penelitian
L.4.1 Preparasi Sampe

O

Diambil buah
lerak

Diserbukkan

L.4.2 Aktivasi Biosorben

1NN

Diaktivasi NaOH

Ditimbang serbuk dengan
lerak perbandingan
1:20

Hari ke-16
penetralan

pH awal

Biosorben
teraktivasi kering
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Lerak Kering
setelah pencucian

Hari

Distirer 24 jam
penetralan

pH akhir Pengovenan
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L.4.3 Pengontakan dengan Logam

e

>

Ditimbang .
] Ditambahkan .
biosorben Cek ph larutan Dishaker
o larutan Pb
teraktivasi

o Ditampung dalam o o
Disaring - Diuji AAS Variasi pH 2
via

Variasi pH 4 Variasi pH 6 Variasi pH 7



