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SUMMARRY

ADSORPTION OF Cr(VI) METAL IONS BY LAYERED DOUBLE
HYDROXIDE Ni-Al/HUMIC ACID COMPOSITE

Juliana Putri Nduru : Supervised by Dr. rer. nat. Risfidian Mohadi, M.Si
Dr. Nurlisa Hidayati, M.Si

Chemistry, Faculty of Mathematics and Natural Sciences, Sriwijaya University
Xvi + 116 pages, 18 images, 6 tables, 17 attachments

Layered double hydroxide is a material that is flexible and easy to modified.
The development of layered double hydroxide in this case was prepared as a
composite material using humic acid by coprecipitation method which was
characterized using XRD, FT-IR and BET analysis. The prepared adsorbent used
in the Cr(VI) metal ions adsorption process by observing variations in pH, time,
concentration, temperature and accompanied by kinetic, isotherm and
thermodynamic parameters, as well as desorption ability of adsorbent regeneration.
The results of XRD analysis of Ni-Al/humic acid composite materials showed the
appearance of typical peaks of layered double hydroxide crystals of Ni-Al and
humic acid at angles of 11.57°; 61.6° and 23.9°. FT-IR analysis on Ni-Al produces
vibrations at wave number 3448.72; 1604.77; 1381.03; 547.78 and 439.77 cm™
indicated the presence of O—-H, N=0 and Al-O and Ni—O groups. FT-IR analysis
on humic acid produces vibrations at wave numbers 3350, 1700, 1000 and 1220
cm* which respectively indicated the presence of OH, C=0, CO and —OH groups
from the -COOH group, and in Ni-Al/humic acid composite materials contains all
the functional groups found in the Ni-Al layered double hydroxide and humic acid.
BET analysis has shown that the surface area of the layered double hydroxide of
Ni-Al, humic acid and Ni-Al/humic acid composites is 5.845 m?/g, 2.750 m?/g and
32.760 m?/g, indicated the preparation of Ni-Al/humic acid composites respectively
succeeded in increasing the surface area of the layered double hydroxide.

Data on pH variations on Ni-Al layered double hydroxide materials and
Ni-Al/humic acid layered double hydroxide composites showed maximum
adsorption occurred at pH 3 and humic acid adsorbents occurred at pH 2.
Adsorption kinetics data on Ni-Al layered double hydroxide materials, humic acid
and Ni-Al/humic acid composites showed that the pseudo second order Kinetics
model was more suitable for the adsorption of Cr(VI) metal ions. The effect of
adsorption concentration and temperature shows that the higher the adsorbate
concentration and temperature, the greater the adsorption capacity. The equation
for the adsorption isotherm in the double layer hydroxyl material of Ni-Al and
humic acid is more suitable using the Langmuir isotherm model, while the Ni-
Al/humic acid composite material is more suitable using the Freundlich adsorption
isotherm model. The most effective solvent for desorption of Cr(VI) metal ions on
layered double hydroxide adsorbent was HCI, while for humic acid and Ni-
Al/humic acid composites was NaOH. The adsorbent from the composite
preparation with humic acid was more stable to be used of the adsorbent as the
repeated absorption of Cr(VI) metal ions.

Keywords : Adsorption, humic acid, Ni-Al layered double hydroxide, composite,
Cr(VI) metal ions.
Citation  : 46 (2005-2020)
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RINGKASAN
ADSORPSI ION LOGAM Cr(VI) OLEH KOMPOSIT HIDROKSI LAPIS
GANDA Ni-Al/ASAM HUMAT

Juliana Putri Nduru : Dibimbing oleh Dr. rer. nat. Risfidian Mohadi, M.Si
Dr. Nurlisa Hidayati, M.Si

Kimia, Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan Alam, Universitas Sriwijaya
Xvi + 116 halaman, 18 gambar, 6 tabel, 17 lampiran

Hidroksi lapis ganda merupakan material yang bersifat fleksibel dan mudah
dimodifikasi. Pengembangan hidroksi lapis ganda dalam hal ini dipreparasi sebagai
material komposit menggunakan asam humat dengan metode kopresipitasi yang
dikarakterisasi menggunakan analisis XRD, FT-IR dan BET. Adsorben hasil
preparasi selanjutnya digunakan dalam proses adsorpsi ion logam Cr(VI) dengan
mengamati variasi pH, waktu, konsentrasi dan temperatur dan disertai dengan
parameter kinetika, isoterm dan termodinamika, serta kemampuan desorpsi
regenerasi adsorben. Hasil analisis XRD material komposit Ni-Al/asam humat
menunjukkan munculnya puncak khas dari kristal hidroksi lapis ganda Ni-Al dan
asam humat pada sudut 11,57°, 61,6° dan 23,9°. Analisis FT-IR pada Ni-Al
menghasilkan vibrasi pada bilangan gelombang 3448,72; 1604,77; 1381,03; 547,78
dan 439,77 cm™ menandakan adanya gugus O—H, N=0, serta Al-O dan Ni-O.
Analisis FT-IR pada asam humat menghasilkan vibrasi pada bilangan gelombang
3350, 1700, 1000 dan 1220 cm™ yang secara berturut-turut menandakan adanya
gugus O-H, C=0, C-O dan —OH dari gugus —COOH, dan pada material komposit
Ni-Al/asam humat terkandung semua gugus fungsi yang terdapat pada hidroksi
lapis ganda Ni-Al dan asam humat. Analisis BET menunjukkan luas permukaan
hidroksi lapis ganda Ni-Al, asam humat dan komposit Ni-Al/asam humat masing-
masing 5,845 m?/g, 2,750 m?/g dan 32,760 m?/g, menandakan preparasi komposit
Ni-Al/asam humat berhasil meningkatkan luas permukaan hidroksi lapis ganda.

Data variasi pH pada material hidroksi lapis ganda Ni-Al dan komposit
hidroksi lapis ganda Ni-Al/asam humat menunjukkan adsorpsi maksimum terjadi
pada pH 3 dan adsorben asam humat terjadi pada pH 2. Data kinetika adsorpsi pada
material hidroksi lapis ganda Ni-Al, asam humat dan komposit Ni-Al/asam humat
menunjukkan bahwa model kinetika pseudo second order lebih sesuai untuk
adsorpsi ion logam Cr(VI). Pengaruh konsentrasi dan temperatur adsorpsi
menunjukkan bahwa semakin tinggi konsentrasi adsorbat dan temperatur maka
semakin besar kapasitas adsorpsinya. Persamaan isoterm adsorpsi pada material
hidroksi lapis ganda Ni-Al dan asam humat lebih cocok menggunakan model
isoterm Langmuir sedangkan pada material komposit Ni-Al/asam humat lebih
cocok menggunakan model isoterm adsorpsi Freundlich. Pelarut yang paling efektif
untuk mendesorpsi ion logam Cr(VI) pada adsorben hidroksi lapis ganda adalah
HCI, sedangkan pada asam humat dan komposit Ni-Al/asam humat adalah NaOH.
Adsorben hasil preparasi komposit dengan asam humat lebih stabil digunakan
dalam penggunaan adsorben sebagai penyerapan ion logam Cr(V1) secara berulang.

Kata kunci : Adsorpsi, asam humat, hidroksi lapis ganda Ni-Al, komposit, ion
logam Cr(V1).
Sitasi : 46 (2005-2020)
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Hidroksi lapis ganda (LDH) merupakan material berstruktur nano dua
dimensi (dos Santos et al., 2021) atau campuran logam dan hidroksida dengan
lapisan yang bermuatan positif yang diinterkalasi oleh anion penyeimbang muatan
dengan molekul air (Buates and Imai, 2020). Hidroksi lapis ganda juga dikenal
sebagai material hidrotalsit atau lempung anionik, dan material brucite karena
strukturnya yang mirip dengan mineral hydrotalcite (HT) atau berlapis (Belviso et
al., 2020). Material hidroksi lapis ganda mempunyai keunikan sifat seperti
kemampuan pertukaran ion yang tinggi, dengan luas permukaan yang besar,
(Manouchehri et al., 2020) fleksibel, serta kemampuan efek memori, membuat
hidroksi lapis ganda menarik untuk dipelajari (Daniel and Thomas, 2020).

Pencemaran yang mengandung logam berat (Saputro et al., 2016) dapat
menjadi sumber keracunan (Sujatha and Sivarethinamohan, 2020) bagi kesehatan
manusia bahkan dapat menyebabkan kematian (Yuliyati and Natanael, 2016). Salah
satu logam berat yang sangat berbahaya adalah kromium (Cr). Kromium (Cr),
memiliki dua keadaan ionik utama berupa Cr(111) dan Cr(\V1). Cr(VI) menunjukkan
tingkat oksidasi yang kuat yang dapat menimbulkan berbagai penyakit seperti tukak
lambung kronis, radang hati dan kanker paru karena sifatnya yang karsinogenik dan
mutagenik, sehingga dibutuhkan metode guna penghilangan Cr(VI1). Metode
adsorpsi menjadi pilihan yang efektif untuk menghilangkan Cr(V1) (Ou et al., 2020)
yang dapat ditentukan dengan metode spektrofotometri dengan mereaksikan
Cr(VI1) dengan difenilkarbazida, Cr(\VI) tersebut dapat diperoleh dari larutan
K2Cr207 (Yuan et al., 2008).

Studi terbaru telah membuktikan bahwa hidroksi lapis ganda banyak
digunakan sebagai adsorben yang efektif pada proses adsorpsi (Zhang et al., 2021).
Namun, Palapa et al. (2020) menjelaskan bahwa struktur lapisan dari hidroksi lapis
ganda dapat mengalami kerusakan selama proses adsorpsi, membuat materialnya
sehingga tidak dapat digunakan secara berulang, hal ini yang mendorong

modifikasi hidroksi lapis ganda terus dilakukan guna meningkatkan kapasitas
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adsorpsi serta kestabilan struktur dari hidroksi lapis ganda sehingga dapat
digunakan berulang dalam proses adsorpsi.

Salah satu cara modifikasi hidroksi lapis ganda yang dapat dilakukan adalah
mengkompositkannya dengan material berbasis karbon (dos Santos et al., 2021).
Material komposit diketahui sebagai material hasil penggabungan dua atau lebih
material penyusun dengan bentuk fisik dan kimia yang berbeda, dan memiliki sifat
yang sama dengan material penyusunnya (Fayomi et al., 2020). Salah satu material
berbasis karbon yang dapat digunakan untuk menunjang efektivitas hidroksi lapis
ganda sebagai adsorben adalah asam humat. Asam humat adalah unsur utama
penyusun tanah berupa bahan organik dengan sejumlah gugus fungsi seperti gugus
karboksilat, fenolik, keton dan karbonil. Gugus fungsi yang dimiliki asam humat
tersebut menjadikannya berpotensi untuk mengikat oksida logam dan ion logam
(Santos et al., 2018). Oleh karena itu, polimer alami modifikasi asam humat sebagai
adsorben ion logam memiliki potensi yang lebih besar dibandingkan material
lainnya (Su et al., 2021) yang dapat meningkatkan kapasitas adsorpsi (Zubair et al.,
2021).

Penelitian yang telah dilakukan oleh Palapa et al. (2020) mengenai hidroksi
lapis ganda Cu-Al/biochar sekam padi menunjukkan hidroksi lapis ganda sangat
efektif digunakan sebagai adsorben untuk menghilangkan polutan malasit hijau
dengan kapasitas adsorpsi komposit sebesar 470,49 mg/g dimana biiochar diketahui
sebagai bahan padat yang kaya akan karbon. Lesbani et al., (2020) melaporkan
penggunaan komposit hidroksi lapis ganda Ca/Al-biochar sebagai adsorben metilen
biru dengan kapasitas adsorpsi sebesar 32,535 mg/g. Penelitian lain yang dilakukan
oleh Normah et al., (2021) mensintesis komposit hidroksi lapis ganda dengan
hidrochar kulit rambutan sebagai adsorben penghilang zat warna metilen biru.
Siregar et al., (2021) juga melakukan sintesis hidroksi lapis ganda dengan grafit
yang diaplikasikan sebagai adsorben dalam proses adsorpsi kongo merah. Shi et al.,
(2020) melakukan sintesis komposit Mg-Al/asam humat yang diaplikasikan sebagai
penghilang ion logam Cd dengan kapasitas adsorpsi sebesar 155,28 mg/g.

Penelitian ini berfokus terhadap proses sintesis material hidroksi lapis ganda
Ni-Al, dimana Ni bertindak sebagai kation logam divalen (M?*) dan Al bertindak

sebagai kation logam trivalen (M3"). Material hidroksi lapis ganda Ni/Al hasil
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sintesis selanjutnya dipreparasi dengan asam humat menghasilkan material
komposit hidroksi lapis ganda Ni-Al/asam humat. Material hasil sintesis tersebut
kemudian dikarakterisasi menggunakan analisis XRD (X-Ray Diffraction), analisis
spektrofotometer FT-IR (Fourier Transform Infrared), dan analisis BET
(Brunauer, Emmet, Teller). Material komposit hidroksi lapis ganda Ni-Al/asam
humat tersebut akan digunakan sebagai adsorben untuk ion logam Cr(VI1). Cr(VI)
menunjukkan tingkat oksidasi yang kuat yang dapat menimbulkan berbagai
penyakit karena sifatnya yang karsinogenik dan mutagenik seperti tukak lambung

kronis, radang hati dan kanker paru.

1.2. Rumusan Masalah

Salah satu adsorben yang paling efektif untuk metode adsorpsi adalah
material hidroksi lapis ganda. Penggunaan material hidroksi lapis ganda sebagai
adsorben ion logam Cr(VI) mempunyai struktur yang tidak stabil apabila digunakan
secara berulang pada proses adsorpsi. Hal ini yang membuat dibutuhkannya
modifikasi material hidroksi lapis ganda untuk mengatasi masalah tersebut.
Penelitian ini telah dilakukan modifikasi terhadap hidroksi lapis ganda Ni-Al
dengan mengkompositkannya terhadap asam humat untuk menghasilkan adsorben
yang lebih stabil, dengan kapasitas adsorpsinya yang tinggi serta dapat digunakan
berulang kali. Adsorben komposit hidroksi lapis ganda Ni-Al/asam humat akan
dikarakterisasi menggunakan analisis XRD, FT-IR dan BET yang dapat diamati
melalui beberapa variasi variabel berupa pengaruh pH, waktu, konsentrasi dan
temperatur adsorpsi dan mengamati proses desorpsi dan regenerasi pada adsorben
sehingga dapat diketahui adsorben tersebut dapat digunakan secara berulang pada
proses adsorpsi.

1.3.  Tujuan Penelitian

1. Sintesis material hidroksi lapis ganda Ni-Al dan preparasi komposit
hidroksi lapis ganda Ni-Al/asam humat dan dikarakterisasi menggunakan
analisis XRD, spektrofotometer FT-IR dan BET.

2. Menentukan pengaruh variasi pH, waktu, konsentrasi dan temperatur
adsorpsi terhadap kemampuan adsorpsi ion logam Cr(V1) pada adsorben.

3. Menentukan kemampuan desorpsi ion logam Cr(VI) serta regenerasi
masing-masing adsorben.
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1.4.  Manfaat Penelitian
Penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi mengenai preparasi dari
komposit hidroksi lapis ganda Ni-Al/asam humat beserta aplikasinya sebagai
adsorben untuk ion logam Cr(VI) guna mengatasi pencemaran logam berat

pada lingkungan.
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