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SUMMARY

PREPARATION OF Ni/AI-CELLULOSE LAYERED DOUBLE
HYDROXIDE COMPOSITE WITH APPLICATIONS AND
REGENERATION IN ADSORPTION OF MALACHITE GREEN
Zagiya Artha Zahara : Supervised by Dr. rer. nat. Risfidian Mohadi, M. Si
Chemistry, Faculty of Mathematic and Natural Sciences, Sriwijaya University
Xix + 78 pages, 20 pictures, 6 tables, 10 appendices

Synthesis layered double hydroxide (LDH) Ni/Al and preparation Ni/Al-Cellulose
layered double hydroxide composite have been carried out. The material obtained
was used in the adsorption process of malachite green dyes. The material was
analyzed by X-Ray Diffraction (XRD), Fourier Transform-Infra Red (FT-IR), and
Scanning Electron Microscopy (SEM). Ni/Al-Cellulose LDH composite was
applied in adsorption of malachite green dyes which was carried out in variations
of pH, time, temperature and concentration. The regeneration process of used
adsorbent also studied. The result of XRD analysis of Ni/Al LDH and Ni/Al-
Cellulose LDH composite showed diffraction peaks at an angle of 11° indicating
the presence of a layered structure, and 60° the presence of interlayer anions. FT-
IR analysis of material Ni/Al LDH and Ni/Al-Cellulose LDH composite showed
metal group Ni-O, Al-O, and nitrate anions at a wavenumber of 1381 cm™. Ni/Al-
Cellulose layered double hydroxide composite has a wavenumber of C-H group at
2900 cm™ which is an adsorption from cellulose. SEM analysis Ni/Al LDH has
average particle size of 0.139 pum. Ni/Al-Cellulose LDH composite has average
particle size of 1.128 um. Ni/Al LDH and Ni/Al-Cellulose LDH composite got the
optimum pH at 7. Ni/Al-Cellulose LDH composite followed a pseudo second order,
adsorption kinetic model with a k> value of 0.00050 g/mg.min. Adsorption isotherm
of malachite green dyes followed Langmuir isotherm with maximum adsorption
capacity (Qm) of 107.527 mg/g. The thermodynamic parameters showed that the
adsorption process was endhotermic which indicated by an enthalpy value 25.778
kJ/mol and an entropy value 0.099 J/K mol. The adsorption process for malachite
green dyes occurs spontaneously, which indicated by Gibbs energy value -8.687
kJ/mol. The Ni/Al-Cellulose LDH composite can be regenerated six times with an
adsorption capacity 54% so, Ni/Al-Cellulose LDH composite can be used
continuously.

Keywords : Adsorption, Ni/Al Layered Double Hydroxide, Ni/Al-Cellulose

Layered Double Hydroxide Composite, Malachite Green
Citation  : 73 (2007-2022)
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RINGKASAN

PREPARASI KOMPOSIT HIDROKSI LAPIS GANDA Ni/AI-SELULOSA
DAN APLIKASI SERTA REGENERASI PADA ADSORPSI MALASIT
HIJAU

Zagiya Artha Zahara : dibimbing oleh Dr. rer. nat. Risfidian Mohadi, M. Si
Kimia, Fakultas Matematika dan IImu Pengetahuan Alam, Universitas Sriwijaya
Xix + 78 halaman, 20 gambar, 6 tabel, 10 lampiran

Telah dilakukan sintesis hidroksi lapis ganda Ni/Al serta preparasi komposit
hidroksi lapis ganda Ni/Al-Selulosa. Material yang diperoleh digunakan sebagai
adsorben dalam proses adsorpsi malasit hijau. Material dilakukan analisis X-Ray
Diffraction (XRD), Fourier Transform Infra Red (FTIR), Scanning Electron
Microscopy (SEM). Material komposit hidroksi lapis ganda Ni/Al-Selulosa
diaplikasikan dalam mengadsorpsi zat warna malasit hijau yang dilakukan pada
variasi pH, waktu, temperatur dan konsentrasi, serta proses regenerasi. Hasil
analisis XRD hidroksi lapis ganda Ni/Al dan komposit hidroksi lapis ganda Ni/Al-
Selulosa menunjukkan puncak difraksi pada sudut 11° menandakan adanya struktur
berlapis, dan 60° adanya anion interlayer. Analisis FTIR hidroksi lapis ganda Ni/Al
dan komposit hidroksi lapis ganda Ni/Al-Selulosa menampilkan gugus Ni-O, Al-
O, dan anion nitrat pada bilangan gelombang 1381 cm™. Komposit hidroksi lapis
ganda Ni/Al memiliki gugus C-H dengan bilangan 2900 cm™ yang merupakan
serapan dari selulosa. Analisis SEM hidroksi lapis ganda Ni/Al memiliki ukuran
partikel paling banyak pada 0,139 um, sedangkan komposit hidroksi lapis ganda
Ni/Al-Selulosa memiliki ukuran partikel paling banyak pada 1,128 pum. Hidroksi
lapis ganda Ni/Al dan komposit hidroksi lapis ganda Ni/Al-Selulosa mendapatkan
pH optimum pada pH 7. Parameter kinetika adsorpsi zat warna malasit hijau
menunjukkan bahwa material komposit hidroksi lapis ganda Ni/Al-Selulosa
mengikuti model kinetika pseudo second order dengan nilai ko 0,00050 g/mg.min.
Parameter isoterm adsorpsi zat warna malasit hijau mengikuti model isoterm
Langmuir menggunakan adsorben komposit hidroksi lapis ganda Ni/Al-Selulosa
dengan nilai kapasitas adsorpsi maksimum (Qm) sebesar 107,527 mg/g. Parameter
termodinamika menunjukkan proses adsorpsi terjadi secara endotermik yang
ditandai dengan nilai entalpi 25,778 kJ/mol dan nilai entropi bernilai 0,099 J/K mol.
Proses adsorpsi zat warna malasit hijau terjadi secara spontan yang ditandai dengan
nilai energi Gibbs -8,687 kJ/mol. Komposit hidroksi lapis ganda Ni/Al-Selulosa
dapat diregenerasi sebanyak enam kali dengan kapasitas adsorpsi 54%, sehingga
komposit hidroksi lapis ganda Ni/Al-Selulosa dapat digunakan secara berulang.

Kata kunci : Adsorpsi, Hidroksi Lapis Ganda Ni/Al, Komposit Hidroksi Lapis
Ganda Ni/Al-Selulosa, Malasit Hijau
Sitasi : 73 (2007-2022)
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Hidroksi lapis ganda dikenal sebagai lempung anionik yang dapat disintesis
secara mudah dalam skala laboratorium. Hidroksi lapis ganda memiliki struktur
oktahedral yang terdiri dari beberapa lapisan, dan setiap lapisan terdapat logam
kation dan anion (Mamat et al., 2018). Hidroksi lapis ganda memiliki kemampuan
pertukaran ion yang besar, luas permukaan besar, stabilitas termal yang baik
(Mohadi et al., 2022), adanya gaya elektrostatik, serta mudah diaplikasikan dalam
menghilangkan polutan organik ataupun polutan anorganik (Rathee et al., 2020).

Kekurangan dari hidroksi lapis ganda salah satunya, tidak dapat dipakai
secara berulang dalam melakukan adsorpsi. Pemakaian yang berulang dapat
menyebabkan lapisan pada hidroksi lapis ganda terbuka, sehingga struktur menjadi
tidak stabil yang menyebabkan efisiensi pemakaian hidroksi lapis ganda sebagai
adsorben juga berkurang. Hal ini dapat diatasi dengan cara memodifikasi hidroksi
lapis ganda yang dikomposit dengan material karbon, seperti biochar, hidrochar,
grafit, sehingga luas permukaan menjadi besar dan struktur dari hidroksi lapis
ganda menjadi kuat (Palapa et al., 2020).

Beberapa contoh penelitian dari pengembangan hidroksi lapis ganda yang
dikomposit menggunakan material karbon antara lain, penelitian yang telah
dilakukan oleh (Palapa et al., 2018) menggunakan adsorben hidroksi lapis ganda
Ni/Al untuk mengadsorpsi zat warna kationik malasit hijau menghasilkan kapasitas
maksimum adsorpsi sebesar 73,38 mg/g dengan waktu optimum 120 menit. Sintesis
hidroksi lapis ganda Ni/Al memiliki kapasitas maksimum adsorpsi sebesar 79,02
mg/g dengan waktu optimum 60 menit dalam mengadsorpsi zat warna anionik
direct yellow. Hasil yang didapatkan dari penelitian (Normah et al., 2021) Ni/Al
dapat mengadsorpsi malasit hijau dengan kapasitas adsorpsi sebesar 95,238 mg/g.
Ni/Al yang di-impregnasi dengan material karbon berupa hidrocar sehingga
terbentuk komposit Ni/Al-Hidrocar dapat mengadsorpsi malasit hijau sebesar
256,40 mg/g. Ni/Al yang dikomposit dengan menggunakan biochar dapat
mengadsorpsi metilen biru sebesar 61,728 mg/g (Lesbani et al., 2021). Hasil

sintesis komposit hidroksi lapis ganda Ni/Al-Biochar dan komposit hidroksi lapis
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ganda Ni/Al-Grafit dari 61,728 mg/g menjadi 312,5 dan 116,297 mg/g dalam
mengadsorpsi zat warna congo merah (Siregar et al., 2021). Kapasitas adsorpsi
malasit hijau menggunakan Cu/Al sebesar 59,523 mg/g, dan terjadi peningkatan
hingga 470,96 mg/g menggunakan Cu/Al-Biochar. Peningkatan kapasitas adsorpsi
yang terjadi diakibatkan luas permukaan komposit hidroksi lapis ganda Cu/Al-
Biochar lebih besar dibandingkan dengan sintesis hidroksi lapis ganda Cu/Al
(Palapa et al., 2020).

Proses pemakaian berulang suatu adsorben dikenal sebagai metode
regenerasi. Metode regenerasi dibagi menjadi tiga jenis antara lain termal, kimia,
dan mikrobiologi (Salvador et al., 2015). Proses regenerasi hidroksi lapis ganda
Ni/Al-Biocahar dan Ni/Al-Grafit yang dilakukan oleh (Siregar et al., 2021)
menunjukkan bahwa hidroksi lapis ganda yang diimpregnasi dengan material
karbon dapat meningkatkan stabilitas struktur, luas permukaan, dan kapasitas
adsorpsi menjadi lebih besar. Kapasitas adsorpsi Ni/Al-Biochar mencapai 78-58%,
sedangkan Ni/Al-Grafit memiliki kapasitas adsorpsi dengan rentang 47-36% untuk
proses regenerasi sebanyak lima kali terhadap zat warna congo red. Penelitian yang
dilakukan (Palapa et al., 2022) menunjukkan adsorben Ni/Al-Biochar dapat
dilakukan proses regenerasi sebanyak tiga kali dalam menghilangkan zat warna
malasit hijau, dan terjadi sedikit penurunan kapasitas adsorpsi saat regenerasi
ketiga.

Selulosa diketahui sebagai biopolimer yang melimpah di alam serta ramah
lingkungan. Hal ini dikarenakan selulosa dapat diregenerasi atau didaur ulang
secara alami. Sifat selulosa antara lain hidrofobik, tidak berbau, tidak berasa, dan
terbarukan. Jumlah dan sifat dari selulosa bergantung pada proses ekstraksi, asal,
masa pakai sumber alami. Umumnya, sumber-sumber alami terdiri atas selulosa,
hemiselulosa, dan lignin (Trache et al., 2016).

Malasit hijau dikenal sebagai pewarna kationik yang sulit terdegradasi oleh
lingkungan dan bersifat toksik untuk perairan. Struktur malasit hijau tersusun atas
tiga gugus benzena dengan rumus molekul C23H2sCIN2 dan berat molekul sebesar
364,917 g/mol. Umumnya pewarna malasit hijau digunakan sebagai pewarna di
industri tekstil. Penggunaan malasit hijau dapat menyebabkan beberapa macam

dampak untuk hewan, tumbuhan, serta manusia bahkan pada konsentrasi yang
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rendah. Masalah kesehatan yang diakibatkan oleh malasit hijau antara lain terjadi
gangguan pada ginjal, hati, jantung, dan limpa, serta dapat menyebabkan iritasi
pada kulit hingga paru-paru (Sudarni et al., 2021). Metode adsorpsi menjadi salah
satu tindakan yang dapat menghilangkan zat warna malasit hijau. Keuntungan cara
adsorpsi tidak memerlukan peralatan khusus, ekonomis, dan dapat dilakukan secara
berulang hingga adsorben telah mencapai kapasitas adsorpsi maksimal (Delpiano
etal., 2021).

Penelitian ini melakukan sintesis komposit berbasis hidroksi lapis ganda
Ni/Al-Selulosa yang akan digunakan sebagai adsorben zat warna malasit hijau.
Faktor-faktor yang mempengaruhi proses adsorpsi yang dipelajari antara lain pH,
waktu adsorpsi, temperatur dan konsentrasi adsorpsi. Karakteristik yang dipelajari
diantaranya analisis X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengidentifikasi fasa suatu
material. Analisis Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FT-IR) untuk
mengetahui gugus fungsi yang terdapat di hidroksi lapis ganda. Analisis Scanning
Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX) digunakan dalam
menganalisis secara morfologi. Komposit hidroksi lapis ganda Ni/Al-Selulosa
dilakukan proses regenerasi untuk melihat kemampuan adsorpsi sehingga dapat
digunakan secara berulang.

1.2. Rumusan Masalah

Hidroksi lapis ganda memiliki kapasitas adsorpsi yang tinggi, stabilitas
termal baik, dapat terjadi pertukaran ion yang besar, dan mudah dimodifikasi.
Material hidroksi lapis ganda tidak dapat digunakan secara berulang. Hal ini
disebabkan lapisan pada hidroksi lapis ganda mudah terkelupas, sehingga
menyebabkan penurunan dalam melakukan adsorpsi. Permasalahan yang terdapat
pada hidroksi lapis ganda dapat diatasi dengan cara, melakukan modifikasi atau
melakukan impregnasi pada material hidroksi lapis ganda menggunakan material
karbon selulosa. Hal ini dapat memperluas permukaan struktur hidroksi lapis ganda,
sehingga adsorben dapat digunakan secara berulang. Pada penelitian ini dilakukan
modifikasi hidroksi lapis ganda Ni/Al, hidroksi lapis ganda Ni/Al yang
dikompositkan dengan selulosa akan meningkatkan kapasitas adsorpsi, serta
kemampuan adsorben komposit hidroksi lapis ganda Ni/Al-Selulosa untuk dipakai

secara berulang. Faktor-faktor yang mempengaruhi diantaranya pengaruh pH,
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parameter Kinetika berupa waktu adsorpsi, dan parameter termodinamika yang
mencakup konsentrasi adsorbat dan variasi temperatur.
1.3. Tujuan Penelitian

1. Mempelajari sintesis hidroksi lapis ganda Ni/Al dan preparasi pembuatan
komposit hidroksi lapis ganda Ni/Al-Selulosa serta karakterisasinya
dengan menggunakan analisis XRD, analisis FT-IR, dan analisis SEM-
EDX.

2. Mempelajari mekanisme adsorpsi zat warna malasit hijau dengan
menggunakan adsorben komposit hidroksi lapis ganda Ni/Al-Selulosa
melalui pengaruh pH, pengaruh waktu, pengaruh konsentrasi, dan
pengaruh temperatur.

3. Mempelajari regenerasi adsorben komposit hidroksi lapis ganda Ni/Al-
Selulosa.

1.4. Manfaat Penelitian

Penelitian yang dilakukan diharapkan dapat memberi informasi mengenai
proses sintesis dan mekanisme adsorpsi pada komposit hidroksi lapis ganda Ni/Al-
Selulosa, sehingga berguna dalam menangani cemaran zat warna di lingkungan
akibat berkembangnya industri, serta diharapkan komposit hidroksi lapis ganda
Ni/Al-Selulosa dapat digunakan secara berulang.
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