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SUMMARY

HYDROTHERMAL CARBONIZATION OF RICE HUSK AND ACTIVATION
PROCESS WITH NaOH AND ITS APPLICATION AS ADSORBENT OF
MALACHITE GREEN AND RHODAMINE-B

Shahibul Fajri : Supervised by Prof. Aldes Lesbani, Ph.D and
Dr. rer. nat. Risfidian Mohadi, M.Si
Department of Chemistry, Faculty of Mathematics and Natural Science, Sriwijaya
University
xxvii + 131 pages, 54 pictures, 25 tabels, 54 attachments

Rice husk as a biomass which is abundant high content of cellulose and
hemicellulose can be used as a raw material for the manufactured of adsorbents.
Hydrochar from rice husk were prepared using hydrothermal carbonization
method with variations of time and temperature and activation process using
NaOH as activator agent. The adsorbent preparation and activation results were
applied in the adsorption process of malachite green and rhodamine-B dyes with
pH, time, concentration and temperature variables followed by observations of
several parameters such as kinetics, isotherm, and adsorption thermodynamics.
The result of preparation and activation were characterized by XRD, FTIR, SEM,
and BET surface area analysis. XRD analysis of rice husk, hydrochar and
activated hydrochar showed a diffraction peak at angle of 23° FTIR spectra
showed the presence of functional groups like —OH, CH aliphatic, C=C, C=C, C-
C, and C-O. SEM analysis showed that rice husk has a particle which aggregation
each other, hydrochar has an irregular morphology and refers to heterogeneous,
while activated hydrochar has a particle with morphology more like needle shape.
BET analysis showed an increase in the surface area of material due to the
hydrothermal treatment at 250°C from 6.094 m?%/g to 39.783 m?/g and increase
again to 62.858 m?/g after activation. The adsorption process of malachite green
and rhodamine-B dyes by five adsorbents were optimum at pH 6 and pH 3. The
adsorption kinetics data using the pseudo second order kinetics model was more
suitable to explain the adsorption process of malachite green and rhodamine-B
dyes. Langmuir equation more suitable for adsorption of malachite green dye
while Freundlich equation more suitable for adsorption of rhodamine-B dye by
five adsorbents. Negative value of AG indicated that adsorption process occurs
spontaneously and AH is positive showed that adsorption process is endothermic
and its assume that adsorption process occurs physically. Desorption data showed
that desorption of malachite green and rhodamine-B dyes with rice husk adsorbent
was more suitable using NaOH solvent, while hydrochar and activated hydrochar
were more suitable using ethanol solvent. Activated hydrochar adsorbent was
more stable to use in regeneration than rice husk and hydrochar. The adsorption
selectivity showed that malachite green dye was more easier to adsorb than the
rhodamine-B dye. The result of characterization study in adsorbent after
adsorption malachite green and rhodamine-B dyes using XRD showed a shift in
diffraction peak which indicated an interaction between the adsorbate and the
adsorbent surface.
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RINGKASAN

KARBONISASI HIDROTERMAL SEKAM PADI DAN PROSES AKTIVASI
DENGAN NaOH SERTA APLIKASINYA SEBAGAI ADSORBEN ZAT
WARNA MALASIT HWAU DAN RHODAMIN-B

Shahibul Fajri : Dibimbing oleh Prof. Aldes Lesbani, Ph.D dan

Dr. rer. nat. Risfidian Mohadi, M.Si
Kimia, Fakultas Matematika dan IImu Pengetahuan Alam, Universitas Sriwijaya
xxvii + 131 halaman, 54 gambar, 25 tabel, 54 lampiran

sekam padi sebagai salah satu biomassa yang keberadaanya berlimpah serta
memiliki kandungan selulosa dan hemiselulosa yang cukup tinggi dapat
digunakan sebagai bahan baku pembuatan adsorben, salah satu adsorben yang
dapat dipreparasi dari sekam padi adalah hidrochar. Pada penelitian ini dilakukan
preparasi hidrochar dari sekam padi dengan menggunakan metode karbonisasi
hidrotermal dengan berbagai variasi waktu dan temperatur serta dilakukan proses
aktivasi dengan aktivator berupa NaOH. Adsorben hasil preparasi dan aktivasi
diaplikasikan dalam proses adsorpsi zat warna malasit hijau dan rhodamin-B
dengan variabel pH, waktu adsorpsi, konsentrasi dan temperatur yang diikuti
dengan pengamatan beberapa parameter seperti parameter kinetika, isoterm, dan
termodinamika adsorpsi. Adsorben hasil preparasi dan aktivasi dikarakterisasi
menggunakan XRD, FTIR, SEM, dan analisis luas permukaan BET. Analisis
XRD sekam padi, hidrochar dan hidrochar teraktivasi menunjukkan adanya
puncak difraksi pada kisaran sudut 23°. Spektra FTIR menunjukkan adanya gugus
—OH, CH alifatik, C=C, C=C, C-C, dan C-O. Analisis SEM menunjukkan sekam
padi memiliki bentuk partikel yang saling beragresi satu sama lain, pada hidrochar
hasil karbonisasi hidrotermal memiliki morfologi tidak beraturan dan cenderung
heterogen, sedangkan hidrochar teraktivasi memiliki bentuk morfologi dari
partikel yang lebih menyerupai bentuk jarum. Analisis BET menunjukkan
terjadinya peningkatan luas permukaan pada material akibat perlakuan secara
hidrotermal pada temperatur 250°C dari 6,094 m?/g menjadi 39,783 m?/g dan
meningkat setelah proses aktivasi menjadi 62,858 m?/g. Proses adsorpsi zat warna
malasit hijau dan rhodamin-B oleh kelima adsorben berturut-turut optimum pada
pH 6 dan pH 3. Data kinetika adsorpsi menggunakan model pseudo second order
lebih sesuai menjelaskan proses adsorpsi malasit hijau dan rhodamin-B.
Persamaan Langmuir untuk adsorpsi zat warna malasit hijau pada kelima
adsorben lebih sesuai digunakan, sedangkan persamaan Freundlich untuk adsorpsi
zat warna rhodamin-B pada kelima adsorben lebih sesuai digunakan. Energi bebas
Gibbs bernilai negatif menunjukkan proses adsorpsi berlangsung secara spontan
dan entalpi bernilai positif menunjukkan proses adsorpsi berlangsung secara
endotermik, dari nilai entalpi yang dihasilkan, proses adsorpsi diasumsikan
berlangsung secara fisik. Data desorpsi menunjukkan proses desorpsi zat warna
malasit hijau dan rhodamin-B oleh adsorben sekam padi lebih cocok
menggunakan pelarut NaOH, sedangkan hidrochar dan hidrochar teraktivasi lebih
cocok menggunakan pelarut etanol. Adsorben hidrochar teraktivasi lebih stabil
digunakan dalam penggunaan adsorben secara berulang dibandingkan sekam padi
dan hidrochar. Selektivitas adsorpsi menunjukkan zat warna malasit hijau lebih
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mudah teradsorpsi dibandingkan zat warna rhodamin-B. Hasil studi karakterisasi
adsorben setelah adsorpsi zat warna malasit hijau dan rhodamin-B menggunakan
XRD menunjukkan adanya pergeseran puncak difraksi yang menandakan adanya
interaksi adsorbat dengan permukaan adsorben.

Kata kunci : Sekam padi, hidrochar, hidrochar aktivasi, adsorpsi, malasit hijau,
rhodamin-B

Sitasi 38 (2006-2020)
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Sekam padi merupakan salah satu biomassa yang keberadaannya sangat
berlimpah (Pertama et al., 2014), serta sekam padi memiliki kandungan selulosa
dan hemiselulosa yang cukup besar dan dapat dimanfaatkan sebagai bahan baku
dalam pembuatan adsorben (Wardalia, 2016). Salah satu preparasi bahan karbon
dari sekam padi adalah karbon hidrochar yang diproses dengan cara proses
karbonisasi hidrotermal.

Karbonisasi hidrotermal merupakan suatu teknik termal basah dengan proses

yang sederhana, murah, dan mudah untuk dilakukan dibandingkan dengan teknik

lainnya. Kondisi reaksi menggunakan temperatur berkisar antara 180°C hingga
350°C dengan tekanan tertentu pada suatu reaktor, serangkaian reaksi kimia yang
terjadi selama proses karbonisasi hidrotermal diantaranya hidrolisis, dehidrasi,
dekarboksilasi, aromatisasi, dan polimerisasi. Biomassa harus direndam untuk
memastikan bahwa reaksi karbonisasi terjadi selama proses reaksi karbonisasi
hidrotermal, produk padat dari karbonisasi hidrotermal disebut sebagai karbon
hidrochar (Gao et al., 2016).

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan oleh Guo et al., (2015) proses
karbonisasi hidrotermal dari rumput laut mengakibatkan kandungan kadar karbon
secara perlahan meningkat dari 42,9% menjadi 46,15% pada waktu karbonisasi
selama 30 menit dengan temperatur 200°C, dan bertambah menjadi 55,43%
selama 180 menit dengan temperatur 240°C, hal ini menunjukkan bahwa semakin
lama waktu dan meningkatnya temperatur saat proses karbonisasi hidrotermal,

kandungan kadar karbon yang diperoleh juga semakin meningkat. Khoshbouy et

al., (2019) juga melakukan proses karbonisasi hidrotermal dari lumpur limbah
untuk adsorpsi zat warna metilen biru dengan kapasitas adsorpsi sebesar 588,2
mg/g jauh lebih tinggi dibandingkan dengan proses termal biasa, hal ini
menunjukkan bahwa karbon hidrochar cukup efektif digunakan sebagai adsorben

untuk penghilangan zat warna.
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Zat warna merupakan salah satu polutan organik yang berbahaya bagi
kesehatan manusia, karena dampaknya dari mutagenik dan karsinogenik yang
diakibatkan oleh zat warna tersebut (Eltaweil et al., 2020). Zat warna yang banyak
digunakan pada industri tekstil diantaranya metilen biru, methyl orange, congo
red, malasit hijau serta rhodamin-B. Beberapa zat warna tersebut termasuk

kedalam zat warna kationik dan kelompok zat warna anionik (Elmoubarki et al.,
2017).

Malasit hijau berpotensi sebagai bahan Kkarsinogenik, genotogenik,
mutagenik, serta teratogenik yang dapat merusak hati, ginjal, bahkan jantung
(Eltaweil et al., 2020). Zat warna rhodamin-B termasuk zat warna yang
mengandung unsur toksik karena memiliki gugus klorin serta poli kromatik
hidrokarbon (Aryani, 2015). Zat warna tersebut sulit untuk didegradasi sehingga
dapat menganggu cahaya matahari masuk ke dalam perairan yang mengakibatkan
organisme yang hidup di perairan sulit untuk berkembang (Ahmad dan Kumar,
2010).

Zhang et al., (2020) melaporkan beberapa upaya telah dilakukan untuk
menghilangkan zat warna berbahaya dari air limbah dengan cara seperti degradasi
fotokatalitik, degradasi mikroba, filtrasi membran, dan proses adsorpsi.
Diantaranya proses adsorpsi merupakan strategi yang paling menjanjikan
disebabkan prosesnya yang sederhana serta biaya yang murah. Salah satu

adsorben yang bisa digunakan untuk proses adsorpsi yaitu hidrochar. Hidrochar
memiliki beberapa kelebihan diantaranya kandungan kadar karbon yang lebih
tinggi, memiliki gugus fungsional teroksigenasi pada permukaan, serta tingkat
aromatisasi yang tinggi, namun dibalik keunggulan tersebut terdapat beberapa
kekurangan, diantaranya luas permukaan dan porositas yang rendah, maka karbon
hidrochar perlu diaktivasi supaya porositas dari karbon hidrochar dapat
mengalami peningkatan (Basakgilardan Kabakci & Baran, 2019).

Pada penelitian ini dilakukan preparasi hidrochar dari sekam padi dengan
menggunakan metode karbonisasi hidrotermal yang dilanjutkan dengan proses
aktivasi secara kimia. Aktivator yang digunakan bersifat basa yaitu NaOH.

Hidrochar yang diperoleh dipergunakan untuk adsorpsi limbah zat warna malasit
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hijau dan rhodamin-B. Material hasil preparasi yang diperoleh diharapkan
memiliki luas permukaan yang besar dan struktur hidrochar yang stabil sehingga
memiliki kapasitas adsorpsi yang besar. Material hasil preparasi kemudian
dikarakterisasi dengan menggunakan analisis Scanning Electron Microscopy
(SEM), X-Ray Diffraction (XRD), spektrofotometer Fourier Transform Infra Red
(FT-IR), dan BET.

Untuk mengamati kondisi optimum adsorpsi dilakukan variasi dengan
beberapa variabel seperti pengaruh pH, pengaruh waktu, dan pengaruh konsentrasi
dan temperatur adsorpsi, selanjutnya dilakukan proses desorpsi untuk melepaskan

kembali zat warna yang telah diserap, serta regenerasi untuk melihat kemampuan

penyerapan adsorben setelah digunakan secara berulang.

1.2. Rumusan Masalah

Sekam padi merupakan biomassa yang keberadaanya cukup berlimpah,

sehingga sekam padi dapat berpotensi sebagai adsorben untuk adsorpsi zat warna
seperti zat warna malasit hijau dan rhodamin-B, akan tetapi daya adsorpsi dari

sekam padi kurang efektif dikarenakan luas permukaannya yang kecil, untuk

meningkatkan daya adsorpsi dari sekam padi, maka dilakukan proses karbonisasi
hidrotermal.

Hasil karbonisasi hidrotermal disebut sebagai hidrochar, akan tetapi

hidrochar dari sekam padi masih tidak cukup efektif untuk proses adsorpsi yang
disebabkan oleh luas permukaan, dan porositas yang kecil. Oleh karena itu, pada

penelitian kali ini dilakukan aktivasi pada hidrochar hasil karbonisasi hidrotermal

dari sekam padi menggunakan NaOH dengan tujuan adsorben memiliki luas
permukaan dan porositas yang tinggi, sehingga memiliki kapasitas adsorpsi yang
besar terhadap zat warna malasit hijau dan rhodamin-B. Hidrochar dan hidrochar
teraktivasi kemudian dikarakterisasi menggunakan FT-IR, XRD, BET dan SEM.
Faktor-faktor yang mempengaruhi proses adsropsi juga dipelajari seperti
variasi waktu, konsentrasi, dan temperatur. Kinetika adsorpsi dipelajari melalui
variasi waktu, dan termodinamika dipelajari melalui variasi konsentrasi dan

temperatur. Adsorben yang telah digunakan untuk adsorpsi zat warna dilakukan
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proses desorpsi dan regenerasi untuk mengamati kemampuan adsorben setelah
digunakan untuk adsorpsi secara berulang serta selektivitas campuran zat warna
malasit hijau dan rhodamin-B.

1.3. Tujuan Penelitian

1. Memperoleh hidrochar hasil preparasi dari sekam padi dan hidrochar
yang diaktivasi serta karakterisasinya dengan menggunakan FTIR, XRD,
SEM, dan analisis luas permukaan BET.

2. Mengetahui pengaruh pH optimum, pengaruh waktu adsorpsi, serta
pengaruh konsentrasi dan temperatur terhadap kemampuan adsorpsi zat
warna malasit hijau dan rhodamin-B oleh hidrochar sekam padi dan
hidrochar yang telah diaktivasi.

3. Mengetahui kemampuan desorpsi serta regenerasi hidrochar hasil
preparasi dan hidrochar yang diaktivasi serta selektivitas campuran zat
warna malasit hijau dan rhodamin-B.

1.4. Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi
mengenai proses preparasi material karbon dari sekam padi secara karbonisasi
hidrotermal dan aktivasi yang dapat diaplikasikan sebagai adsorben zat warna
malasit hijau dan rhodamin-B dalam upaya mengatasi pencemaran zat warna pada

lingkungan.
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