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SUMMARY 

Ca-Al Layered Double Hydroxides/Biochar Composite as Adsorben 

for Methylene Blue 

Fiko asri : supervised by Prof. Aldes Lesbani, Ph.D and Dr. Addy Rachmat, M.Si 

Department of Chemistry, Faculty of Mathematics and Natural Science Sriwijaya 

University  

xvi + 122 pages, 32 pictures, 17 tabels, 38 attachments 

Ca-Al layered double hydroxides synthesis and Ca-Al layered double 

hydroxides/biochar composite have been performed by coprecipitation method and 

characterized by XRD, FT-IR, BET, TG-DTA and SEM-EDX analyzes. 

Preparation composite of Ca-Al layered double hydroxides with biochar in this 

study aims to increase the surface area of the material so that it can increase its 

effectiveness as an adsorbent for methylene blue dyes. XRD analysis showed Ca-

Al/biochar composite still have diffraction peaks which indicate the presence of Ca-

Al layer double hydroxide and biochar materials. FT-IR analysis on Ca-Al layer 

double hydroxide produces vibrations that indicate the presence of O-H, N = O, and 

Ca-O and Al-O groups and in biochar produces vibrations that indicate the presence 

of OH, C = O, and Si-O-Si, where in the composite material all functional groups 

are contained in the Ca-Al double layer hydroxy and biochar. BET analysis shows 

the surface area of the double layer hydroxy is 29.33m2/g and biochar have a surface 

area of 50,936 m2/g and composites have a surface area of 38,692 m2/g; 40,748 

m2/g and 158,291 m2/g. TG-DTA analysis showed that Ca-Al layer double 

hydroxide material, biochar and Ca-Al/biochar double layer hydroxy composite can 

be decomposed. SEM-EDX analysis showed that the most component in Ca-Al 

layer double hydroxide material and composite was oxygen, while in biochar the 

most component was carbon. Data on the pH variation in Ca-Al bilayer hydroxy 

material, biochar and Ca-Al/biochar bilayer hydroxy composite showed maximum 

adsorption occurs at pH 5. The kinetics of adsorption on layer double hydroxide 

material, biochar and Ca-Al/biochar double layer hydroxy composite show that the 

pseudo second order kinetics model is more suitable for adsorption of methylene 

blue dyes. The adsorption isotherm equation in the double layer hydroxy material 

and biochar is more suitable using the freundlich isotherm model while the Ca-

Al/biochar layer double hydroxide composite material is more effective using the 

Langmuir adsorption isotherm model. The most effective solvent for desorption of 

methylene blue dyes in double-layer hydroxy adsorbents is HCl while in biochar 

and composites 1: 0.1 is ethanol, while in composite materials 1:0.5; 1:1, 1:3 and 

1:5 are more suitable to use acetone solvents. Regeneration carried out showed that 

composite materials have better regeneration ability than the constituent materials.  

  

 
Keywords :  Adsorption, biochar, Ca-Al layered double hydroxides, composite, 

methylene blue 

Citation :  46 (2008-2019) 
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RINGKASAN 

KOMPOSIT HIDROKSI LAPIS GANDA Ca-Al/BIOCHAR 

SEBAGAI ADSORBEN ZAT WARNA METILEN BIRU 

Fiko Asri : Dibimbing oleh Prof. Aldes Lesbani,Ph.D dan Dr. Addy Rachmat, M.Si 

Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas 

Sriwijaya  

Xvi + 122 halaman, 32 gambar, 17 tabel, 38 lampiran 

 

Telah dilakukan sintesis hidroksi lapis ganda Ca-Al dan komposit hidroksi lapis 

ganda Ca-Al/Biochar dengan menggunakan metode kopresipitasi dan 

dikarakterisasi dengan analisis XRD, FT-IR, BET, TG-DTA dan SEM-EDX. 

Pembentukan komposit hidroksi lapis ganda Ca-Al dengan biochar pada penelitian 

ini bertujuan untuk memperbesar luas permukaan material sehingga dapat 

meningkatkan efektifitasnya sebagai adsorben zat warna metilen biru. Hasil analisis 

XRD menunjukkan komposit hidroksi lapis Ganda Ca-Al/biochar masih tetap 

memiliki puncak-puncak difraksi yang menandai adanya material hidroksi lapis 

ganda Ca-Al dan biochar. Analisis FT-IR pada hidroksi lapis ganda Ca-Al 

menghasilkan vibrasi yang menandakan adanya gugus O–H, N=O, serta Ca–O dan 

Al–O serta pada biochar menghasilkan vibrasi yang menandakan adanya gugus OH, 

C=O, dan Si-O-Si, sedangkan pada material komposit terkandung semua gugus 

fungsi yang terdapat pada hidroksi lapis ganda Ca-Al dan biochar.  Analisis BET 

menunjukkan luas permukaan hidroksi lapis ganda sebesar 29,33 m2/g dan biochar  

memiliki luas permukaan sebesar 50,936 m2/g dan komposit memiliki luas 

permukaan sebesar 38,692 m2/g, 40,748 m2/g  dan 158,291 m2/g. Analisis TG-DTA 

menunjukkan bahwa material hidroksi lapis ganda Ca-Al, biochar dan komposit 

hidroksi lapis ganda Ca-Al/biochar dapat terdekomposisi. Analisis SEM-EDX 

menunjukkan komponen yang paling banyak pada material hidroksi lapis ganda Ca-

Al dan komposit adalah oksigen, sedangkan pada biochar komponen yang paling 

banyak adalah karbon. Data variasi pH pada material hidroksi lapis ganda Ca-Al, 

biochar dan komposit hidroksi lapis ganda Ca-Al/biochar menunjukkan adsorpsi 

maksimum terjadi pada pH 5. Data kinetika adsorpsi  pada material hidroksi lapis 

ganda, biochar dan komposit hidroksi lapis ganda Ca-Al/biochar menunjukkan 

bahwa model kinetika pseudo second order lebih sesuai untuk adsorpsi zat warna 

metilen biru. Persamaan isoterm adsorpsi pada material hidroksi lapis ganda dan 

biochar lebih cocok menggunakan model isoterm  freundlich sedangkan pada 

material komposit hidroksi lapis ganda Ca-Al/biochar lebih efektif menggunakan 

model isoterm adsorpsi Langmuir.  Pelarut yang paling efektif untuk mendesorpsi 

zat warna metilen biru pada adsorben hidroksi lapis ganda adalah HCl sedangkan 

pada biochar dan komposit 1:0,1 adalah etanol, adapun pada material komposit 

1:0,5; 1:1; 1:3 dan 1:5 lebih cocok menggunakan pelarut aseton. Regenerasi yang 

dilakukan menunjukkan bahwa material komposit memiliki kemampuan regenerasi 

yang lebih baik daripada material penyusunnya. 

 

Kata kunci : Adsorpsi, biochar, hidroksi lapis ganda Ca-Al, komposit, metilen biru 

Sitasi   : 46 (2008-2019) 
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BAB I 

  PENDAHULUAN 

  

1.1. Latar Belakang 

 Perkembangan industri yang pesat di bidang tekstil, plastik, makanan maupun 

kosmetik yang menggunakan zat warna organik dapat menghasilkan limbah cair 

yang dapat mencemari lingkungan. Limbah tersebut dapat mengganggu 

kesetimbangan ekosistem baik dalam jangka pendek maupun jangka panjang 

(Zhang et al., 2017). Zat warna yang paling sering digunakan di industri tekstil 

diantaranya metilen biru, metil merah, metil oranye, kongo merah dan malasit hijau. 

Metilen biru merupakan zat warna kationik sintetik yang memiliki tingkat kelarutan 

yang tinggi didalam air karena metilen biru dapat terionisasi di dalam air menjadi 

sebuah kation metilen biru dan anion klorida (Youcef et al., 2019). Metilen biru 

sulit didegradasi dan memiliki tingkat toksisitas yang tinggi sehingga bisa merusak 

ekosistem perairan. Zat warna metilen biru juga dapat memberikan dampak negatif 

bagi kesehatan manusia jika masuk ke dalam tubuh dengan jumlah yang besar 

seperti matinya sel saraf, peradangan pada kulit, dan meiningkatnya kadar 

methemoglobin dalam darah yang menyebabkan menurunnya kadar oksigen dalam 

darah. Permasalahan tersebut dapat diatasi melalui suatu metode penghilangan zat 

warna yang efektif untuk mengurangi atau  menghilangkan zat warna dari limbah 

sebelum masuk ke perairan (Ravi & Pandey, 2019). 

 Metode yang dapat digunakan untuk menghilangkan kontaminan zat warna 

dari limbah cair diantaranya, adsorpsi, koagulasi, osmosis balik, dan filtrasi 

membran. Adsorpsi merupakan metode yang paling sering digunakan karena paling 

efektif dan efisien dalam menghilangkan zat warna (Allafchian et al., 2019). 

Berbagai cara dilakukan untuk menghilangkan zat warna melalui metode adsorpsi 

dengan menggunakan adsorben anorganik ataupun organik. Adsorben anorganik 

secara umum memiliki struktur berpori dan berlapis yang dapat bertindak sebagai 

sisi aktif adsorben. Material yang termasuk adsorben anorganik diantaranya, zeolit, 

karbon aktif, bentonit dan hidroksi lapis ganda (Wardalia, 2016).    
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 Hidroksi lapis ganda termasuk jenis lempung anionik yang baik digunakan 

sebagai adsorben. Hal tersebut ditunjukkan dengan kapasitas adsorpsi  hidroksi 

lapis ganda Ca-Al terhadap zat warna kuning cerah sebesar 398,41 mg/g (De sa et 

al., 2012). Hidroksi lapis ganda memiliki struktur berlapis yang terdiri dari senyawa 

kationik yang berupa logam dan memiliki interlayer yang mengandung anion dan 

air. Interlayer tersebut memiliki struktur yang mudah rapuh sehingga tidak bisa 

digunakan secara berulang (Mohammadi  et al., 2016). Hidroksi lapis ganda dapat 

dimodifikasi melalui proses pembentukan komposit dengan material lain untuk 

memperkokoh struktur lapisan hidroksi lapis ganda dan mendapatkan luas 

permukaan yang lebih besar sehingga keefektifan dalam aplikasinya sebagai 

adsorben dapat meningkat serta dapat diregenerasi. Keuntungan dari adsorben yang 

dapat diregenerasi diantaranya yaitu dapat mengurangi limbah adsorben yang 

dihasilkan dari proses adsorpsi serta dapat meminimalisasi biaya yang dibutuhkan 

untuk proses adsorpsi. 

 Salah satu material yang dapat digunakan  untuk membuat komposit hidroksi 

lapis ganda yaitu dengan menggunakan biochar. Biochar merupakan material yang 

tersusun oleh karbon, memiliki struktur berpori dan luas permukaan yang besar dan 

diproduksi melalui limbah biomassa yang diproses secara pirolisis. Salah satu 

bahan biomassa yang sering dijadikan sebagai biochar adalah sekam padi. Biochar 

merupakan adsorben yang ramah lingkungan dan efektif untuk menghilangkan 

polutan pada air (Tang et al., 2019).  Karakterteristik biochar sangat dipengaruhi 

oleh  temperatur pada saat pirolisis. Umumnya proses pirolisis yang dilakukan pada 

temperatur tinggi akan memberikan  luas permukaan dan mikroporositas yang besar 

(Zhi-liang et al., 2019). 

 Biochar memiliki luas permukaan sebesar 94,387 m2/g, dan ketika dilakukan 

pembentukan komposit hidroksi lapis ganda Mg-Al/biochar dengan perbandingan 

1:4 terjadi peningkatan luas permukaan menjadi 151, 2591 m2/g. Peningkatan luas 

permukaan ini dikarenakan pada proses pembentukan komposit, material hidroksi 

lapis ganda akan mengalami penurunan agregat dan memasuki pori-pori biochar 

sehingga pori-pori material akan menurun. serta terjadi peningkatan kapasitas 

adsorpsi dimana material biochar hanya memiliki kapasitas adsorpsi sebesar 44,231 

mg/g, hidroksi lapis ganda Mg/Al memiliki kapasitas adsorpsi sebesar 46,450 mg/g 
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dan kapasitas adsorpsi komposit meningkat menjadi 68, 244 mg/g.  (Meili et al., 

2019).    

 Pada penelitian ini dilakukan sintesis material hidroksi lapis ganda Ca/Al dan 

dimodifikasi  melalui pembentukan komposit dengan senyawa biochar 

menggunakan perbandingan 1:0,1; 1:0,5; 1:1, 1:3 dan 1:5  dengan metode 

kopresipitasi. Material yang jumlahnya divariasikan dalam perbandingan tersebut 

adalah biochar  sedangkan jumlah  hidroksi lapis ganda yang digunakan tetap yaitu 

rasio 1. Material kompsit yang disintesis diharapkan memiliki struktur yang kokoh 

dan  luas permukaan yang lebih besar sehingga dapat digunakan secara berulang 

dan kapasitas adsorpsi yang meningkat. Komposisi Biochar  yang digunakan pada 

penelitian ini diketahui dengan melakukan analisis EDX (Energy Dispersive X-

ray).  Material hasil sintesis dikarakterisasi dengan menggunakan analisis X-Ray 

Difraction (XRD), Fourier Transform-Infra Red (FT-IR),  BET (Brunauer Emmet 

Teller), Thermogravity-Differential Thermal Analyzer (TG-DTA) dan Scanning 

Electron Microscopy (SEM). Material tersebut kemudian diaplikasikan sebagai 

adsorben zat warna metilen biru. Faktor-faktor yang mempengaruhi proses adsorpsi 

yakni pengaruh perubahan beberapa variabel bebas seperti pengaruh pH dan 

parameter kinetika serta termodinamika dalam proses adsorpsi, seperti pengaruh 

temperatur, konsentrasi adsorbat, dan waktu adsorpsi. Adsorben yang telah 

digunakan untuk mengadsorpsi zat warna metilen biru selanjutnya didesorpsi untuk 

melepaskan kembali zat warna yang telah diserap dan dilakukan regenerasi untuk 

melihat kemampuan adsorpsi adsorben setelah digunakan berulang kali. 

1.2. Rumusan Masalah 

 Metilen biru merupakan zat warna sintesis yang sering digunakan oleh 

industri terutama industri tekstil yang bersifat beracun dan sulit terdegradasi 

sehingga keberadaan limbah zat warna ini dapat membahayakan ekosistem dan  

manusia. Permasalahan tersebut dapat diatasi dengan cara menghilangkan zat 

warna tersebut dari pencemaran air pada lingkungan. Salah satu upaya yang dapat 

dilakukan untuk mengatasi permasalahan tersebut adalah melalui proses adsorpsi 

dengan menggunakan adsorben berupa material hidroksi lapis ganda. Kapasitas 

adsorpsi hidroksi lapis ganda dapat ditingkatkan dengan melakukan modifikasi 
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melalui pembentukan komposit dengan material biochar untuk  mendapatkan luas 

permukaan hidroksi lapis ganda yang  lebih besar. 

 Komposit hidroksi lapis ganda Ca-Al/biochar dengan perbandingan 1:0,1, 

1:0,5 dan 1:1 yang telah disintesis diaplikasikan sebagai adsorben metilen biru serta 

diamati perubahan beberapa variabel bebas seperti pengaruh pH serta parameter 

kinetika dan termodinamika dalam proses adsorpsi seperti pengaruh  konsentrasi 

adsorbat, waktu adsorpsi dan temperatur. Adsorben yang telah digunakan untuk 

mengadsorpsi zat warna kemudian didesorpsi dan diregenerasi untuk melihat 

kemampuan adsorpsi suatu adsorben setelah digunakan berulang.  

1.3. Tujuan Penelitian 

1. Sintesis hidroksi lapis ganda Ca/Al dan preparasi komposit hidroksi lapis    

ganda Ca/Al-biochar dengan perbandingan 1:0,1; 1:0,5; 1:1; 1:3 dan 1:5 

serta karakterisasinya dengan menggunakan analisis XRD, analisis FT-IR, 

analisis BET, analisis TG-DTA dan analisis SEM.  

2. Mempelajari adsorpsi zat warna metilen biru pada adsorben komposit 

hidroksi lapis ganda Ca-Al/biochar melalui pengaruh pH, pengaruh waktu 

adsorpsi, pengaruh konsentrasi dan pengaruh temperatur.   

3..Mempelajari proses desorpsi dan regenerasi zat warna metilen biru oleh 

adsoben komposit hidroksi lapis ganda Ca-Al/biochar. 

1.4. Manfaat Penelitian 

 Manfaat dari penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi 

mengenai proses sintesis komposit hidroksi lapis ganda Ca/Al-biochar, dan 

mempelajari aplikasinya sebagai adsorben zat warna metilen biru untuk 

mengurangi pencemaran zat warna metilen biru pada lingkungan serta 

kemampuannya untuk digunakan sebagai adsorben secara berulang. 
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