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SUMMARY
HYDROTHERMAL CARBONIZATION FROM DUKU PEEL (Lansium
domesticum) AND ITS ACTIVATION USING NaOH AS ADSORBEN OF
DIRECT ORANGE AND MALACHITE GREEN DYE

Redo Ardiansyah: Supervised by Prof. Aldes Lesbani, Ph.D. and Dr. Nurlisa
Hidayati, M.Si

Chemistry, Faculty of Mathematics and Natural Sciences, Sriwijaya University
xxii + 182 pages, 48 pictures, 24 tables, 40 attachments

In this study, the hydrochar preparation of the duku peel biomass (Lansium
domesticum) was carried out using the hydrothermal carbonization method and its
activation using NaOH at various treatments of carbonization time and temperature.
Materials that have gone through the preparation process are characterized using
Fourier Transform Infra Red (FT-IR), X-Ray Diffraction (XRD), Brunauer Emmet
Teller (BET) and Scanning Electron Microscope (SEM) analysis. In the process of
biomass material through various variations in time and temperature of
carbonization and actvation, the best material was obtained the treatment
carbonization time and temperature for 12 hours at the temperature of 200°C. The
results of FT-IR analysis show that vibrational peaks in the material which indicate
the presence of functional groups like -OH, -CH, =CH, C=0, C=C aromatic and
aliphatic on materials. XRD analysis of biomass showed a diffraction peak appear
on 15.7°and 22.79°, but decrease at the diffraction peak of 15.5° after carbonization
and activation treatment. BET analysis showed an increase in the surface area and
the results carbonization of biomass at 200°C from 12.343 m?/g to 22.635 m?/g.
Materials that have been characterized are used as adsorbents in the adsorption
process of direct orange and malachite green dyes. SEM analysis showed that
surface of the biomass material has a surface morphology that tends to clump in the
same phase or commonly called aggegation, after going through carbonization
treatment the material tends to have heterogeneous morphology with irregular
shapes, while after going through the activation treatment the material tend to have
needle-shaped morphology. The adsorption study of congo red and direct orange
onto adsorbent was investigated at several conditions, such as pH, adsorption time,
temperature, initial concentration, desorption and regeneration adsorbent as well as
dye selectivity testing. The direct orange dye adsorption process was optimum at
pH 2, while the malachite green dye was optimum at pH 6. The adsorption kinetics
model of the two dyes followed the pseudo second order kinetics model. The direct
orange dye adsorption isotherm model follow the Freundlich isotherm model while
the malachite green dye follow the langmuir isotherm model for biomass and
hydrochar adsorbents with AH values reaching from 6,412 kJ/mol to 34,633 kJ/mol
wich can indicated the adsorption classified as physical adsorption. The desorption
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process showed that ethanol as a suitable solvent for desorbing direct orange and
malachite green dyes which are bound to each adsorbent used. Carbonization and
activation treatments further increase the regeneration ability for the adsorbent. The
adsorption selectivity test showed that malachite green dye was more easily
absorbed than the direct orange dye. Characterization study for adsorben after
adsorption procces using XRD analysis showed an increase the diffraction peak of
22.3° and experienced a slight shift in the diffraction peak of 16.6° which indicated
an chemical interaction that occurred during the adsorption process.

Keywords : Biomass, hydrochar, hydrothermal carbonization, adsorption, direct
orange, malachite green.

Citations : 52 (2003-2020)
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RINGKASAN
KARBONISASI HIDROTERMAL KULIT BUAH DUKU (Lansium
domesticum) DAN AKTIVASINYA MENGGUNAKAN NaOH SEBAGAI
ADSORBEN ZAT WARNA DIRECT ORANYE DAN MALASIT HIJAU

Redo Ardiansyah : Dibimbing oleh Prof. Aldes Lesbani, Ph.D. dan Dr. Nurlisa
Hidayati, M.Si

Kimia, Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan Alam, Universitas Sriwijaya
xxii + 182 halaman, 48 gambar, 24 tabel, 40 lampiran

Pada penelitian ini telah dilakukan preparasi hidrochar dari biomassa kulit buah
duku (Lansium domesticum) dengan menggunakan metode karbonisasi hidrotermal
serta aktivasinya menggunakan NaOH pada berbagai perlakuan waktu dan
temperatur karbonisasi. Material yang telah melalui proses preparasi dikarakterisasi
menggunakan analisis Fourier Transform Infra Red (FT-IR), X-Ray Diffraction
(XRD), Brunauer Emmet Teller (BET) dan analisis Scanning Electron Microscope
(SEM). Pada proses preparasi material biomassa melalui berbagai variasi waktu dan
temperatur karbonisasi serta aktivasinya, didapatkan material terbaik yaitu pada
perlakuan waktu dan temperatur karbonisasi selama 12 jam pada temperatur 200°C.
Hasil analisis FT-IR menunjukkan adanya puncak-puncak vibrasi pada material
yang menandakan adanya gugus -OH, -CH, =CH, C=0, C=C aromatik dan alifatik
pada material. Analisis XRD biomassa menunjukkan adanya puncak difraksi pada
sudut difraksi antara 15,7° dan 22,79°, namun cenderung menurun pada sudut
difraksi 15,5° setelah melalui perlakuan karbonisasi dan aktivasinya. Analisis BET
menunjukkan adanya peningkatan luas permukaan pada biomassaa dan hasil
karbonisasi 200°C dari 12,343 m?/g menjadi 22,635 m?/g. Analisis SEM
menunjukkan bahwa pada permukaan material biomassa memiliki morfologi
permukaan yang cenderung menggumpal dalam fasa sama atau yang biasa disebut
agregasi, setelah melalui perlakuan karbonisasi material cenderung memiliki
morfologi yang heterogen dengan bentuk yang tidak beraturan, sedangkan setelah
melalui perlakuan aktivasi material cenderung memiliki morfologi berbentuk
jarum-jarum yang panjang dan meruncing tidak beraturan. Material yang telah
dikarakterisasi digunakan sebagai adsorben pada proses adsorpsi zat warna direct
oranye dan malasit hijau. Proses adsorpsi zat warna direct oranye dan malasit hijau
dipelajari melalui variasi pH, waktu kontak, temperatur, konsentrasi, desorpsi dan
regenerasi adsorben serta pengujian selektivitas zat warna. Proses adsorpsi zat
warna direct oranye dilakukan pada pH 2 sedangkan zat warna malasit hijau
dilakukan pada pH 6. Model kinetika adsorpsi kedua zat warna pada setiap adsorben
cenderung mengikuti model kinetika pseudo second order. Model isoterm adsorpsi
zat warna direct oranye cederung mengikuti model isoterm freundlich sedangkan
pada zat warna malasit hijau cenderung mengikuti model isoterm langmuir untuk
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adsorben biomassa dan hidrochar dengan nilai AH mencapai 6,412 kJ/mol hingga
34,633 kJ/mol yang dapat menandakan bahwa adsorpsi terjadi secara fisika. Proses
desorpsi menunjukkan bahwa etanol merupakan pelarut yang cocok untuk
digunakan untuk mendesorpsi zat warna direct oranye dan malasit hijau yang terikat
pada setiap adsorben yang digunakan. Perlakuan karbonisasi dan aktivasi semakin
meningkatkan kemampuan regenerasi adsorben. Pengujian selektivitas zat warna
menunjukkan bahwa zat warna malasit hijau lebih mudah terserap dibandingkan
dengan zat warna direct oranye. Karakteriasi adsorben menggunakan analisis XRD
setelah melalui proses adsorpsi menunjukkan peningkatan puncak difraksi pada
sudut difraksi 22,3° dan mengalami sedikit pergeseran sudut difraksi pada sudut
16,6° yang menunjukkan adanya interaksi kimia yang terjadi ketika proses adsorpsi
berlangsung.

Kata kunci  : Biomassa, hidrochar, karbonisasi hidrotermal, adsorpsi, direct
oranye, malasit hijau.

Sitasi : 52 (2003-2020)
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Karbonisasi Hidrotermal adalah metode termokimia basah yang
menggunakan air sebagai media dengan menggunakan temperatur yang relatif
rendah untuk mendapatkan material karbon (Triyono dkk., 2016). Terdapat banyak
metode yang digunakan untuk menghasilkan material karbon seperti biofuel,
biobriket, biochar, hidrochar dan lain-lain (Huseini et al., 2018). Perbedaan material
yang dihasilkan bergantung pada jenis metode, temperatur yang digunakan ketika
proses berlangsung, kegunaan serta kestabilan struktur yang dihasilkan (Pauline &
Joseph., 2020). Karbonisasi hidrotermal adalah metode yang paling menjanjikan
untuk dapat mengubah biomassa menjadi produk yang memiliki nilai tambah
(Titirici & Antonietti., 2012). Karbonisasi hidrotermal merupakan teknik yang
sangat potensial untuk dikembangkan pada pembuatan material penyerap polutan.
Hal ini disebabkan karena karbonisasi hidrotermal dilakukan pada suhu yang relatif
rendah, dengan menggunakan air sebagai media karbonisasinya serta mampu
menghasilkan material yang kaya akan gugus fungsi yang mengandung oksigen
(Sevilla & Titirici., 2012). Salah satu produk padatan yang dihasilkan dari metode
karbonisasi hidrotermal berupa hidrochar (HC) yang dihasilkan pada rentang suhu
170-280 °C dengan tekanan yang dihasilkan bernilai 2-5 MPa (Khoshbouy et al.,
2019). Hidrochar dapat dimanfaatkan dalam berbagai keperluan, salah satunya
dapat digunakan sebagai penyerap bahan pencemar (Islam et al., 2017).

Material hidrochar dapat dipreparasi dari biomassa, dimana material tersebut
berasal dari tumbuhan dan hewan. Salah satu contoh dari biomassa diantaranya
hasil pertanian, perkebunan, sampah organik, kayu, sekam padi serta kulit buah.
Pada dasarnya biomassa merupakan bahan yang jarang dimanfaatkan, sehingga
ketersediaan biomassa yang melimpah memerlukan upaya yang maksimal agar
memiliki nilai lebih (Nurman., 2011). Menurut para ahli, biomassa telah dilaporkan
mengandung berbagai senyawa organik yang dapat meningkatkan kemampuannya

dalam menyerap kontaminan zat warna (Shankar et al., 2014). Untuk meningkatkan
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kapasitas adsorpsi biomassa maka dapat dilakukan dengan proses karbonisasi
hidrotermal dan aktivasi dari biomassa tersebut (Sevilla et al., 2011).

Proses aktivasi secara kimia dengan penambahan asam fosfat atau natrium
hidroksida dapat menghasilkan material yang memiliki rendemen yang cukup
tinggi, memiliki struktur mesopori dan aman bagi kesehatan lingkungan (Yakout &
El-Deen., 2012). Kalderis et al (2008) melakukan aktivasi kimia pada ampas tebu
yang telah melalui proses karbonisasi hidrotermal dan menghasilkan hidrochar
yang memiliki luas permukaan sebesar 173 m?/g, sedangkan sartika dkk (2014)
melakukan kombinasi proses karbonisasi hidrotermal dan aktivasi kimia terhadap
ampas tebu menggunakan asam fosfat sehingga didapatkan hidrochar yang
teraktivasi dengan luas permukaan sebesar 903,48 m?/g serta kapasitas adsorpsi
terhadap zat warna metilen biru mencapai 170,40 mg/g dan kapasitas teradsorpsi
terhadap iod sebesar 951,99 mg/g. Hal ini menunjukan bahwa hidrochar dapat
menjadi material yang sangat bermanfaat dalam penghilangan kontaminan zat
warna tekstil.

Zat warna yang sangat sering digunakan pada industri tekstil diantaranya
congo merah, metil merah, metil oranye, metilen biru, direct merah, direct oranye
dan malasit hijau. Zat warna direct oranye merupakan pewarna tekstil yang
mempunyai sifat reaktif (Srinivasan et al., 2019). Direct oranye tergolong kedalam
senyawa diazo yang memiliki toksisitas dan bersifat karsinogenik (Hubbe et al.,
2019). Malasit hijau adalah salah satu zat warna yang banyak digunakan di berbagai
bidang tekstil terutama sebagai bahan pewarna untuk sutra, wol dan kulit atau
sebagai agen antibakteri dan antimikroba dalam industri perikanan (Eltaweil et al.,
2020). Namun, malasit hijau berpotensi sebagai bahan teratogenik dan karsinogenik
yang dapat menyebabkan kerusakan pada hati, ginjal dan jantung serta
menyebabkan iritasi pada kulit, kerusakan paru-paru dan tulang (Santoso et al.,
2020). Dengan demikian, dibutuhkan teknik untuk menghilangkan limbah zat
warna dari lingkungan perairan.

Salah satu metode yang efektif untuk menghilangkan limbah zat warna adalah
metode adsorpsi. Keefektifan metode adsorpsi dapat ditentukan oleh sifat-sifat
adsorben, semakin besar luas permukaan adsorben maka akan semakin besar

kapasitas adsorpsinya. Penelitian ini akan menggunakan limbah kulit duku
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(Lansium domesticum) yang telah melalui proses karbonisasi hidrotermal dan
aktivasi kimia sehingga menghasilkan hidrochar untuk digunakan sebagai adsorben
limbah zat warna direct oranye dan malasit hijau. Hidrochar yang dihasilkan dari
kulit duku diharapkan dapat memiliki luas permukaan yang besar, porositas yang
baik serta kapasitas adsorpsi yang tinggi setelah melalui proses aktivasi. Material
selanjutnya dikarakterisasi dengan menggunakan analisis Fourier Transform-Infra
Red (FT-IR) untuk menganalisa gugus fungsi yang terdapat pada adsorben, analisis
X-Ray Diffraction (XRD) untuk melihat kestabilan struktur dari material, analisis
Brunauer Emmet Teller (BET) untuk menganalisa luas permukaan, diameter pori
serta volume pori dari material dan analisis Scanning Electron Microscopy (SEM)
untuk menganalisa topografi permukaan serta unsur-unsur yang terkandung
didalam material yang dianalisis. Setelah melalui proses karakterisasi material
kemudian diaplikasikan sebagai adsorben zat warna direct oranye dan malasit hijau.
Setelah dikarakterisasi kemudian dilakukan pengamatan perubahan parameter
kinetika serta termodinamikanya meliputi pengaruh waktu adsorpsi, konsentrasi
adsorpsi dan temperatur adsorpsi. Adsorben yang telah diadsorpsi selanjutnya
didesorpsi untuk melepaskan kembali zat warna yang terserap dengan pemilihan
beberapa pelarut organik seperti etanol dan aseton serta pelarut anorganik seperti
NaOH 0,1 M, HCI 0,1 M dan akuades, selanjutnya dilakukan regenerasi terhadap
adsorben yang telah didesorpsi untuk melihat kestabilan adsorben dalam
pemakaiannya secara berulang. Regenerasi pada proses adsorpsi dilakukan untuk
mengaktifkan kembali situs aktif yang terdapat pada adsorben sehingga dapat
digunakan kembali. Adsorben yang telah dilakukan proses adsorpsi terhadap zat
warna direct oranye dan malasit hijau dikarakterisasi menggunakan analisis XRD
untuk melihat interaksi yang terjadi antara adsorben dengan zat warna yang

diadsorpsi.

1.2. Rumusan Masalah

1. Belum maksimalnya pemanfaatan biomassa kulit buah duku menjadi
bahan yang memiliki nilai jual yang tinggi
2. Metode adsorpsi merupakan metode yang paling menjanjikan dalam

upaya penghilangan zat warna, serta keberadaan material adsorben yang
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mudah ditemui seperti biomassa kulit buah duku menjadikan suatu hal
yang menarik untuk dikembangkan

3. Penggunaan material adsorben secara berulang dalam menyerap zat
warna dapat menambah nilai lebih dari adsorben yang digunakan.
Semakin stabil adsorben digunakan secara berulang menandakan
semakin banyaknya jumlah zat warna yang dapat dihilangkan.

4. Kecocokan antara sifat-sifat zat warna dengan adsorben yang digunakan
merupakan hal yang dapat mempengaruhi banyaknya jumlah zat warna

yang teradsorpsi.

1.3. Tujuan Penelitian

1. Preparasi hidrochar dari kulit buah duku (Lansium domestica) dengan
metode karbonisasi hidrotermal dan karakterisasinya menggunakan
analisis FT-IR, XRD, BET dan SEM.

2. Mempelajari adsorpsi zat warna direct oranye dan malasit hijau oleh
adsorben hidrochar melalui pengaruh pH, pengaruh waktu adsorpsi,
pengaruh konsentrasi serta pengaruh temperatur.

3. Mempelajari proses desorpsi dan regenerasi adsorben hidrochar terhadap
zat warna direct oranye dan malasit hijau.

4. Mempelajari selektivitas zat warna direct oranye dan malasit hijau
terhadap proses adsorpsi dengan menggunakan adsorben biomassa kulit

buah duku, hidrochar dan hasil aktivasinya.

1.4. Manfaat Penelitian
Penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi mengenai proses
preparasi material hidrochar dan penerapannya sebagai adsorben zat warna direct

oranye dan malasit hijau untuk menghilangkan kontaminan zat warna.
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