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SUMMARY

OPTIMIZATION OF Fe ADSORPTION WITH RESPONSE SURFACE
METHODOLOGY (RSM) USING CaO/Fe3O4 COMPOSITE AND ITS
APPLICATION IN ACID MINE WATER (AMD) PT. BUKIT ASAM

Amanda Nabila Putri : Supervised by Dr. Widia Purwaningrum, M.Si and Dr.
Nirwan Syarif, M.Si

Chemistry, Faculty of Mathematics and Natural Sciences, University of Sriwijaya

+ xi, 80 Pages, 13 Table, 15 Pictures, 11 Appendices

Coal mining activities cause sulfide minerals contained in coal to be
exposed which causes the formation of acid mine drainage (AAT). Acid mine
drainage with a high concentration of Fe metal needs to be treated before flowing
so that it can meet the wastewater quality standards set by KLHK, which is 7 mg/L.
To reduce or remove Fe levels in AAT, several methods can be used, one of which
is adsorption. Adsorption can take place optimally if the adsorbent used is suitable.
One of the adsorbents that can be used for AAT treatment is CaO. This research
uses bamboo clam shells as a CaO precursor which is then composited with Fe3O4
in a weight ratio of 2:1. The addition of Fe3O4 can improve adsorbent performance
because its magnetic properties can facilitate post-adsorption separation. The
CaO/Fe304 composite was characterized using XRD, BET and FTIR. Optimization
of Fe adsorption process by CaO/Fe3O4 composite was conducted using Response
Surface Methodology (RSM) model Central Composite Design (CCD) type Face-
Centered run with Design Expert 13 application.

The results of XRD characterization of the CaO/Fe304 composite showed
the highest peak at an angle of 20 = 30.45° belonging to Fe;O4 with an average
Fe304 size of 32.37 nm and CaO crystals of 35 nm. The Ca-O bond is in the
absorption region of 447.49 and 875.68 cm-1, and the Fe-O bond in the absorption
region of 555.14 cm-1. The surface area of the composite was found to be 50.3762
m?2/g with a pore volume of 0.1007 cc/g, and an average pore size of 4.0008 nm.
The optimum condition for Fe adsorption based on RSM is at concentration 55, pH
2.5 and contact time 35 minutes. Fe adsorption on acid mine drainage samples in
MT-01 Sludge Settling Pond (SSP) at PT. Bukit Asam using CaO/Fe30O4 composite
with pH 2.5 and contact time of 35 minutes can reduce Fe level from 21.08 mg/L
to 1.02 mg/L with efficiency of 95%. The adsorption of Fe** by CaO/FesOa
composite followed the Langmuir model with R* 0of 0.9711 indicating a monolayer
mechanism on a homogeneous surface. The second-order pseudo kinetic model was
best fit with an R? value of 0.9997 and a K. value of 0.0437 g/mg.min.

Keywords : Fe adsorption, CaO/Fe304, Response Surface Methodology (RSM)
Citation : 81 (2008-2024)
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RINGKASAN

OPTIMASI ADSORPSI Fe DENGAN RESPONSE SURFACE
METHODOLOGY (RSM) MENGGUNAKAN KOMPOSIT CaO/Fe;04 DAN
APLIKASINYA PADA AIR ASAM TAMBANG (AAT) PT. BUKIT ASAM

Amanda Nabila Putri : Dibimbing oleh Dr. Widia Purwaningrum, M.Si dan Dr.
Nirwan Syarif, M.Si

Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas Sriwijaya +

xi, 80 halaman, 13 Tabel, 15 Gambar, 11 Lampiran

Aktivitas penambangan batubara menyebabkan mineral sulfida yang
terkandung di dalam batubara akan terekspos yang menyebabkan terbentuknya air
asam tambang (AAT). Air asam tambang dengan konsentrasi logam Fe yang tinggi
perlu dilakukan pengolahan terlebih dahulu sebelum dialirkan agar dapat
memenuhi baku mutu air limbah yang telah ditetapkan KLHK yaitu 7 mg/L. Untuk
mengurangi atau menghilangkan kadar Fe pada AAT dapat menggunakan beberapa
metode, salah satunya adalah adsorpsi. Adsorpsi dapat berlangsung dengan optimal
apabila adsorben yang digunakan sesuai. Salah satu adsorben yang dapat digunakan
untuk pengolahan AAT adalah CaO. Penelitian ini menggunakan cangkang kerang
bambu sebagai prekursor CaO yang kemudian dikompositkan dengan FeszO4
dengan perbandingan berat 2:1. Penambahan Fe;O4 dapat meningkatkan kinerja
adsorben karena sifatnya yang magnetik dapat memudahkan pemisahan pasca
adsorpsi. Komposit CaO/Fe3;O4 dikarakterisasi menggunakan XRD, BET dan
FTIR. Optimasi proses adsorpsi Fe oleh komposit CaO/Fe3Os4 dilakukan
menggunakan Response Surface Methodology (RSM) model CCD (Central
Composite Design) tipe Face-Centered yang dijalankan dengan aplikasi Design
Expert 13.

Hasil karakterisasi XRD pada komposit CaO/Fe304 menunjukkan puncak
tertinggi pada sudut 20 = 30,45° milik Fe3;O4 dengan rata-rata ukuran Fe3;O4 sebesar
32,37 nm dan kristal CaO sebesar 35 nm. Ikatan Ca-O berada pada daerah serapan
447,49 dan 875,68 cm™!, serta ikatan Fe-O pada daerah serapan 555,14 cm™. Luas
permukaan komposit diketahui sebesar 50,3762 m?/g dengan volume pori sebesar
0,1007 cc/g, dan rata-rata ukuran pori sebesar 4,0008 nm. Kondisi optimum untuk
adsorpsi Fe berdasarkan RSM adalah pada konsentrasi 55, pH 2,5 dan waktu kontak
35 menit. Adsorpsi Fe pada sampel air asam tambang pada Kolam Pengendapan
Lumpur (KPL) MT-01 di PT. Bukit Asam menggunakan komposit CaO/Fe3Oa4
dengan pH 2,5 dan waktu kontak 35 menit dapat menurunkan kadar Fe dari 21,08
mg/L menjadi 1,02 mg/L dengan efisiensi sebesar 95%. Adsorpsi Fe** oleh
komposit CaO/FesOs mengikuti model Langmuir dengan R? sebesar 0,9711,
menunjukkan mekanisme monolayer pada permukaan homogen. Model kinetika
pseudo orde dua paling sesuai dengan nilai R? sebesar 0,9997 dan nilai K- sebesar
0,0437 g/mg.menit.

Kata Kunci : Adsorpsi Fe, CaO/Fe304, Response Surface Methodology (RSM)
Sitasi : 81 (2008-2024)
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BAB I
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Penambangan batubara merupakan salah satu kegiatan industri yang dapat
mengakibatkan perubahan terhadap lingkungan berupa memicu terjadinya
perubahan kimiawi yang berdampak pada kualitas air dan tanah. Mineral sulfida
yang terkandung di dalam batuan dan batubara akan terekspos sehingga terjadi
reaksi antara mineral dengan udara dan air, hal tersebut menyebabkan terbentuknya
air asam tambang. Air asam tambang dapat muncul karena adanya proses oksidasi
bahan mineral pirit (FeS,) dan bahan mineral sulfida lainnya seperti CuS,, CusS,
CuFeS,, MoS,, NiS,, PbS, dan ZnS yang tersingkap ke permukaan tanah dalam
proses pengambilan bahan mineral tambang. Terbentuknya air asam tambang
ditandai oleh pH yang rendah seperti 1,5-4 dan konsentrasi logam terlarut yang
tinggi (Wahyudin et al., 2018).

Menurut Nurisman et al. (2012), air asam tambang yang terakumulasi pada
kolam pengendap lumpur masih memiliki nilai pH yang rendah di bawah standar
baku mutu lingkungan. Berdasarkan Keputusan Menteri Negara Lingkungan Hidup
Nomor 5 Tahun 2022, setiap penanggung jawab usaha dan kegiatan pertambangan
batubara wajib melakukan pengolahan air limbah yang berasal dari kegiatan
penambangan sehingga mutu air limbah yang dibuang ke lingkungan tidak
melampaui baku mutu air limbah yang ditetapkan. Kadar maksimum Fe total pada
air limbah yang diizinkan adalah 7 mg/L.

Air asam tambang yang akan dialirkan ke lingkungan perlu dilakukan
pengolahan terlebih dahulu agar dapat memenuhi baku mutu air limbah yang telah
ditetapkan. Salah satu metode yang dapat dilakukan untuk mengolah limbah air
asam tambang adalah metode adsorpsi. Adsorpsi merupakan salah satu metode
penting dalam penghilangan kontaminan logam berat. Adsorpsi dipengaruhi oleh
beberapa faktor diantaranya pH, konsentrasi, dan waktu kontak. Semakin besar
konsentrasi dan waktu kontak maka adsorpsi logam akan semakin meningkat,
namun pada kondisi tertentu proses adsorpsi akan mengalami penurunan karena
terjadi kejenuhan antara adsorben dengan adsorbat (Adha ef al, 2017). Dalam

proses adsorpsi pH merupakan variabel penting dalam penyerapan logam melalui
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protonasi atau deprotonasi dari gugus fungsi adsorben (Nata et al., 2020). Untuk
mencapai efisiensi yang tinggi, adsorben yang digunakan harus memiliki
karakteristik unggul seperti luas permukaan yang besar, ukuran partikel yang kecil,
kemampuan selektif, dan stabilitas kimia yang baik (Ginting et al., 2008). Salah satu
adsorben yang dapat dimanfaatkan dalam peningkatan kualitas air asam tambang
adalah kalsium oksida (CaQO) karena memiliki pori-pori besar sehingga memiliki
efektivitas yang baik dalam mengadsorpsi logam dalam air (Arifah, 2023).

Kalsium oksida (CaO) dapat disintesis dari biomassa seperti cangkang telur,
cangkang kerang, dan tulang yang mengandung kalsium karbonat (CaCO3). Salah
satu cangkang kerang yang dapat digunakan yaitu cangkang kerang bambu.
Pembentukan CaO dari cangkang kerang bambu dapat melalui proses kalsinasi
CaCOs pada temperatur tinggi. Kinerja adsorben dapat ditingkatkan dengan
menambahkan zat lain sebagai bahan komposit. Komposit adalah kombinasi lebih
dari satu senyawa dengan sifat penyusun yang berbeda. Kombinasi CaO dan Fe;0,4
sebagai komposit akan memudahkan proses adsorpsi, hal ini disebabkan Fe3O4
memberikan sifat magnetik yang memudahkan pemisahan pasca adsorpsi sehingga
dapat menggunakan magnet eksternal tanpa penyaringan (Faulina et al., 2023).
Penelitian Purwaningrum et al, (2024) telah menggunakan CaO/Fe;Os4 untuk
adsorpsi Fe. Komposit CaO/Fe3Osdigunakan sebanyak 0,1 g pada 100 mL larutan Fe
dengan konsentrasi 10 mg/L dan pH 6 selama 60 menit menghasilkan kapasitas
adsorpsi sebesar 75,758 mg/g.

Isoterm dan kinetika adsorpsi digunakan untuk memahami dan merancang
proses adsorpsi secara efektif. Isoterm adsorpsi menjelaskan hubungan
kesetimbangan antara adsorben dan adsorbat sehingga dapat diketahui kapasitas
maksimum dan sifat permukaan adsorben. Model isoterm Langmuir
mengasumsikan bahwa adsorpsi terjadi pada permukaan yang homogen sehingga
membentuk monolayer, sedangkan Freundlich menggambarkan adsorpsi pada
permukaan heterogen dan membentu multilayer. Sementara itu, kinetika adsorpsi
pseudo orde dapat menggambarkan laju penyerapan serta mekanisme adsorpsi yang
terjadi. Model kinetika pseudo orde satu biasanya diasosiasikan dengan proses
adsorpsi fisik. Sebaliknya, model pseudo orde dua mengasumsikan bahwa adsorpsi

berlangsung melalui interaksi kimia antara molekul adsorbat dan situs aktif pada
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permukaan adsorben. Optimasi proses adsorpsi digunakan agar adsorpsi berjalan
secara optimal. Optimasi dapat dilakukan menggunakan suatu metode yaitu
Response Surface Methodology (RSM) yang akan memberikan hasil berupa
kondisi optimum, data statistik ANOVA serta persamaan matematika tentang
hubungan diantara variabel yang digunakan. Response Surface Methodology (RSM)
merupakan metode pengoptimalan yang dapat digunakan untuk mendesain dan
menganalisis respon yang diinginkan dengan menentukan pengaruh beberapa
variabel. Central Composite Design (CCD) digunakan secara efisien untuk
mengoptimalkan respons terhadap variabel yang terlibat untuk meningkatkan
kinerja adsorpsi dan meminimalisir kesalahan saat eksperimen (Ghaedi et al., 2015).
Salah satu keunggulan CCD adalah fleksibilitasnya dalam menangani berbagai
jumlah faktor dan kemampuannya menghasilkan model prediktif yang kuat.
Berdasarkan hal tersebut, maka pada penelitian ini dilakukan sintesis komposit
CaO/Fe304 dengan bahan cangkang kerang bambu sebagai prekursor CaO dan
dilakukan optimasi proses adsorpsi Fe menggunakan Response Surface
Methodology (RSM) model Central Composite Design (CCD) dengan variabel pH,
konsentrasi, dan waktu kontak dan ditentukan isoterm adsorpsi serta kinetika

adsorpsi yang digunakan.

1.2 Rumusan Masalah

1. Bagaimana karakteristik komposit CaO/Fe3;O4 hasil sintesis cangkang
kerang bambu berdasarkan karakterisasi XRD, FTIR, dan BET?

2. Bagaimana kondisi optimum proses adsorpsi Fe oleh komposit CaO/Fe304
dengan variabel konsentrasi, pH, dan waktu kontak menurut desain CCD?

3. Bagaimana efektivitas komposit CaO/Fe304 dalam mengadsorpsi Fe pada
limbah air asam tambang (AAT)?

4. Bagaimana persamaan respon efisiensi adsorpsi Fe oleh komposit
CaO/Fe304 yang dihasilkan desain CCD?

5. Bagaimana isoterm adsorpsi dan kinetika adsorpsi dari komposit

CaO/Fe;04 terhadap Fe*™?

1.3 Tujuan Penelitian

1. Menentukan karakteristik komposit CaO/Fe3O4hasil sintesis menggunakan
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XRD, FTIR, dan BET.

Menentukan kondisi optimum proses adsorpsi Fe oleh komposit
CaO/Fe304 dengan variabel konsentrasi, pH, dan waktu kontak menurut
desain CCD.

Menentukan efektivitas adsorpsi Fe pada air asam tambang (AAT)
menggunakan komposit CaO/Fe30s.

Menentukan persamaan respon efisiensi adsorpsi Fe oleh komposit
CaO/Fe304 yang dihasilkan desain CCD.

Menentukan isoterm adsorpsi dan kinetika adsorpsi dari komposit

CaO/Fe;04 terhadap Fe*".

Manfaat Penelitian

1.
2.
3.

Membantu mengurangi limbah cangkang kerang bambu.

Memberikan informasi terkait karakteristik komposit CaO/Fe;0y,.
Memberikan informasi terkait kondisi optimum dan efektivitas adsorpsi Fe
menggunakan komposit CaO/Fe;0,.

Memberikan kontribusi pengolahan limbah air asam tambang dengan
komposit CaO/Fe;04 untuk mengurangi atau menghilangkan kadar logam
Fe.

Memberikan informasi tentang interaksi yang terjadi antara Fe*" dengan

komposit CaO/Fe30q.
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