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Ruslan Wirosoedarmo, MS.

RINGKASAN

Limbah tanaman padi (Oryza sativa) terdiri dari jerami,
dedak dan sekam padi. Menururut Badan Pengkajian Teknologi
Pertanian Nusa Tenggara Barat (2011), perbandingan massa
jerami padi dan gabahnya dapat sekitar 80:20. Selama ini,
jerami padi masih dimanfaatkan secara komersial sebagai
pakan ternak dan media tanam jamur. Kadar silika dalam jerami
padi diketahui sekitar 60-80% (Nandiyanto et al., 2016).
Sehingga jerami padi menjadi salah satu alternatif sumber silika
yang potensial dalam pembuatan silika gel. Silika gel
merupakan suatu adsorben atau bahan yang dapat menyerap
suatu substansi dengan membentuk lapisan zat yang diserap
atau adsorbat pada permukaannya. Silika gel sudah
dimanfaatkan sebagai adsorben suatu bahan polutan dalam
limbah cair seperti kromium. Limbah penyamakan kulit di
Indonesia mengandung kromium sekitar 0,77-11,62 mg/L.
Konsentrasi tersebut melewati ambang batas baku mutu
kromium yang ditetapkan dalam Peraturan Menteri Lingkungan
Hidup Republik Indonesia Nomor 5 Tahun 2014 tentang Baku
Mutu Air Limbah yaitu 0,6 mg/L dan baku mutu yang ditetapkan
oleh Peraturan Pemerintah Nomor 81 Tahun 2001 tentang
pengelolaan kualitas air dan pengendalian pencemaran air
untuk air permukaan pada kelas 2 yaitu 0,5 mg/L.

Silika gel telah diteliti dapat dihasilkan dari bahan baku
jerami  padi, tetapi penelitian tersebut masih sebatas
karakterisasi dari silika gel belum sampai pemanfaatannya
untuk reduksi limbah tertentu. Oleh karena itu, dilakukan
penelitian mengenai pemanfaatan jerami padi sebagai bahan
baku pembuatan silika gel untuk menurunkan krom heksavalen
dalam limbah artifisial. Metode penelitian yang akan digunakan
adalah metode studi literatur dan eksperimental. Jerami padi
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diabukan terlebih dahulu dengan furnace pada suhu 700°C
selama 2 jam. Kemudian abu jerami padi diekstraksi
menggunakan KOH 3M dan dipresipitasi dengan HCI 6M. Silika
gel yang dihasilkan dikarakterisasi gugus fungsinya dan
dianalisa kemampuan adsorpsinya terhadap ion logam krom
heksavalen dalam limbah artifisial dengan variabel konsentrasi
5; 10; 15; 20; 30 ppm. Limbah artifisial dibuat dari K,Cr,O-
sesuai dengan SNI 6989.71:2009. Kondisi saat pengujian
adsorpsi silika gel jerami padi terhadap limbah artifisial dengan
dosis adsorben 1 gram silika gel per 200 mL limbah artifisial, pH
limbah antara 5-6, kecepatan pengadukan sebesar 150 rpm,
dan waktu kontak selama 60 menit. Sampel limbah yang telah
diadsorpsi diuji konsentrasi krom heksavalennya menggunakan
AAS. Kemudian ditentukan adsorpsi maksimum adsorben
dengan persamaan isoterm Langmuir dan Freundlich.

Hasil analisis FTIR silika gel jerami padi menunjukkan
adanya gugus fungsi silanol dan siloksan pada permukaannya
yang mampu mengadsorpsi ion logam krom heksavalen dalam
limbah. Konsentrasi krom heksavalen limbah artiifisial setelah
diadsorpsi tidak dapat memenuhi baku mutu limbah industri
penyamakan kulit parameter krom heksavalen yang ditetapkan
dalam Peraturan Menteri Lingkungan Hidup Republik Indonesia
Nomor 5 Tahun 2014 tentang Baku Mutu Air Limbah yaitu 0,6
mg/L, akan tetapi silika gel jerami padi mampu meningkatkan
pH limbah artifisial hingga memenuhi baku mutu yaitu sekitar 6-
8. Efisiensi adsorpsi terbesar terjadi pada limbah dengan
konsentrasi awal 20 ppm yaitu sebesar 42,67%. Persamaan
isoterm Freundlich lebih sesuai dalam menentukan adsorpsi
maksimum silika gel jerami padi terhadap ion logam Cr®" dalam
limbah artifisial dibandingkan persamaan isoterm Langmuir
dengan korelasi linear (R? sebesar 0,888, dengan nilai
konstanta n = 0,0514 dan K = 0,5326 L/mg.

Kata Kunci : Adsorpsi, Jerami Padi, Krom Heksavalen, Silika
Gel.

viii



=4
o
(9~
-
—]
>~
S
o
g
)
(=]
oo
[=5]
==

UNIVERSITAS

BRAWIJAYA

Ninit Ray Neksa Rahmadhani. 145100900111019. Synthesis
of Silica Gel From Rice Straw Ash (Oryza sativa) to Reduce
Hexavalent Chrome Metal lon (Cr®). Adviser: Dr.Eng. Evi
Kurniati, STP, MT and Prof. Dr. Ir. Ruslan Wirosoedarmo,
MS.

SUMMARY

Rice crop waste (Oryza sativa) consists of straw, bran,
and rice husk. According to The Agency of Agricultural
Technology of West Nusa Tenggara (2011), the mass ratio of
rice straw and grain can be around 80:20. So far, rice straw is
still used commercially as animal feed and mushroom growing
media. The level of silica in rice straw is known to be around 60-
80% (Nandiyanto et al., 2016). So that rice straw is one of the
potential alternative sources of silica in the manufacture of silica
gel. Silica gel is an adsorbent or material that can absorb a
substance by forming a layer of absorbed substance or
adsorbate on its surface. Silica gel has been used as an
adsorbent for a pollutant in liquid waste such as chromium. Skin
tanning waste in Indonesia contains chromium around 0.77-
11.62 mg/L. This concentration exceeded the threshold of
chromium quality standards stipulated in the Republic of
Indonesia Minister of Environment Regulation Number 5 of 2014
concerning Waste Water Quality Standards, namely 0.6 mg/L.
While the standard quality of hexavalent chrome is determined
by Government Regulation Number 81 of 2001 concerning
management of water quality and control of water pollution for
surface water in class 2 which is 0.5 mg/L.

Silica gel from rice straw that has been studied can be
produced. However, the research is still limited to the
characterization of silica gel until its utilization for the reduction
of certain wastes. Therefore, a study was conducted on the
utilization of rice straw as a raw material for making silica gel to
reduce hexavalent chrome in artificial waste. The research
method that will be used is the literature study and experimental
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methods. Rice straw is ignored first with a furnace at 700°C for 2
hours. Then the rice straw ash was extracted using KOH 3M
and precipitated with 6M HCI. The resulting silica gel was
characterized by its functional group and analyzed for its
adsorption ability of hexavalent chrome metal ions in artificial
waste with concentration variables 5; 10; 15; 20; 30 ppm and the
adsorbent dose is 5 g/L. Artificial waste is made from K,Cr,O- in
accordance with SNI 6989.71: 2009. The conditions for the
adsorption of rice straw silica gel against artificial waste include
mass of adsorbent 1 gram per 200 mL artificial waste, waste pH
between 5-6, stirring speed of 150 rpm, and contact time for 60
minutes. The adsorbed waste samples were tested for the
concentration of hexavalent chrome using AAS. Then the
maximum adsorption of the adsorbent was determined by the
equation Langmuir and Freundlich isotherm.

The results of FTIR analysis of rice straw silica gel
showed the presence of silanol and siloxane functional groups
on their surfaces which were able to adsorb hexavalent chrome
metal ions in waste. The concentration of waste after adsorption
cannot be obtained conditions that meet the quality standard
parameters of hexavalent chrome applied. Rice straw silica gel
is able to increase the pH of artificial waste to meet the quality
standards of around 6-8. The biggest adsorption efficiency
occurs in wastes with an initial concentration of 20 ppm which is
equal to 42.67%. The Freundlich isotherm equation is more
suitable in determining the maximum adsorption of silica rice
straw gel against metal ions Cr®* in artificial waste compared to
the Langmuir isotherm equation with linear correlation (R%) of
0.888, with a constant value of n = 0.0514 and K = 0.5326 L/mg.

Keyword : Adsorption, Hexavalent Chrome, Rice Straw, Silica
Gel.
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang
Indonesia merupakan negara agraris yang menghasilkan

berbagai macam komoditas pertanian, mulai dari biji-bijian,
sayuran, dan buah-buahan. Masyarakat di Indonesia
kebanyakan mengonsumsi nasi sebagai sumber pangan utama.
Menurut data yang dirilis oleh Kementerian Pertanian Republik
Indonesia dari Badan Pusat Statistik, produksi beras di
Indonesia pada tahun 2017 sebanyak 81.382.451 ton. Hasil
panen utama tanaman padi adalah bagian bulir beras yang
berfungsi sebagai sumber karbohidrat utama untuk konsumsi
manusia. Sehingga produksi beras di Indonesia akan selalu
dibutuhkan dan bahkan meningkat tingkat kebutuhannya seiring
dengan meningkatnya jumlah penduduk. Namun, kebutuhan
produksi beras yang terus menerus meningkat tersebut turut
meningkatkan jumlah limbah padi. Limbah padi merupakan
bagian selain beras dari tanaman padi seperti dedak, jerami dan
sekam padi.

Menururut Badan Pengkajian Teknologi Pertanian Nusa
Tenggara Barat (2011), produksi jerami padi bervariasi
mencapai 12-15 ton per hektar dalam sekali panen atau 4-5 ton
bahan kering tergantung pada lokasi dan varietas tanaman yang
digunakan. Perbandingan massa jerami padi dan gabahnya
dapat sekitar 80:20. Jerami padi sudah dimanfaatkan dalam
bidang peternakan sebagai pakan ternak. Jerami juga dapat
dimanfaatkan sebagai media tanam jamur merang yang
berfungsi dengan baik. Di bidang industri kertas, jerami
dimanfaatkan sebagai salah satu bahan baku pembuatan pulp
kertas. Tanaman padi mengandung silika yang berfungsi
sebagai penguat bagian-bagian tanamannya. Kadar silika dalam
jerami padi diketahui sekitar 60-80% (Nandiyanto et al., 2016).
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Sehingga jerami padi menjadi salah satu alternatif sumber silika
yang potensial dalam pembuatan silika gel.

Silika gel merupakan suatu adsorben atau bahan yang
dapat menyerap suatu substansi dengan membentuk lapisan
zat yang diserap atau adsorbat pada permukaannya. Sehingga
silika gel harus memiliki luas permukaan, porositas dan
kestabilan mekanik yang besar. Silika gel terbuat dari larutan
silikat yang kemudian disintesis dengan asam kuat dengan
konsentrasi tertentu untuk membentuk gel. Proses tersebut
disebut juga dengan sol gel. Silika gel sudah dimanfaatkan
sebagai adsorben suatu bahan polutan dalam limbah cair
industri.

Limbah cair menurut PP Rl No. 82 tahun 2001 tentang
Pengelolaan Kualitas Air dan Pengendalian Air merupakan sisa
dari suatu hasil usaha dan atau kegiatan yang berwujud cair.
Usaha yang dimaksud salah satunya adalah kegiatan industri
penyamakan kulit. Secara umum karakteristik limbah cair
industri pengolahan kulit antara lain TSS tinggi, penggaraman,
sulfida, kromium, pH, endapan kapur, dan BOD. Kromium dalam
limbah tersebut berasal dari adanya penggunaan kromium sulfat
basa pada proses penyamakan krom (Syaf, 2005). Diketahui
bahwa kadar kromium pada limbah penyamakan kulit di
Indonesia sekitar 0,77-11,62 mg/L. Konsentrasi tersebut tentu
melebihi ambang batas dari baku mutu yang telah ditetapkan
oleh pemerintah dalam Peraturan Menteri Lingkungan Hidup
Republik Indonesia Nomor 5 Tahun 2014 tentang Baku Mutu Air
Limbah vyaitu untuk kadar maksimal kromium dalam limbah
industri  penyamakan  kulit ~menggunakan krom yang
diperbolehkan untuk dibuang ke badan air adalah 0,6 mg/L.

Logam berat tidak dapat didegradasi ataupun dihancurkan.
Meningkatnya penggunaan logam berat dalam industri
mengakibatkan = meningkatnya keberadaan senyawa logam
dalam sumber air alami (Karnib, 2014). Dikarenakan produksi
kulit samak masih terus dibutuhkan maka industri tersebut akan

2
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tetap beroperasi dan menghasilkan limbah. Limbah yang
langsung dibuang ke badan air jelas mempengaruhi karakteristik
air sungai dan ekosistemnya. Krom termasuk dalam logam berat
yang bersifat toksik atau beracun apabila jumlahnya dalam
tubuh berlebihan. Krom dalam tubuh biasanya berada dalam
keadaan sebagai ion Cr*'. Berbagai macam penyakit yang
diakibatkan oleh krom antara lain kanker paru-paru, kerusakan
hati (liver) dan ginjal, iritasi kulit, dan jika tertelan dapat
menyebabkan sakit perut dan muntah. Mengingat bahaya
logam krom, perlu dilakukan upaya pengolahan limbah cair
industri penyamakan kulit sebelum dibuang ke badan air.
Teknologi pengolahan limbah industri penyamakan Kkulit
kebanyakan melalui equalisasi, sedimentasi, dan perlakuan
biologi. Logam krom dalam limbah cair juga dapat direduksi
dengan cara adsorpsi menggunakan silika gel yang terbuat dari
limbah pertanian seperti sekam padi. Penelitian Nurhasni
(2010), tentang adsorpsi menunjukkan bahwa silika gel dari
sekam padi mampu mereduksi krom dalam larutan krom
berkonsentrasi 20 ppm dengan efisiensi penyerapan hingga
70,78%. Silika gel yang terbuat dari jerami padi juga telah dapat
dihasilkkan. Namun, penelitian tersebut masih sebatas
karakterisasi dari silika gel belum sampai pemanfaatannya
untuk reduksi limbah tertentu. Oleh karena itu, dilakukan
penelitian mengenai pemanfaatan jerami padi sebagai bahan
baku pembuatan silika gel dengan cara ekstraksi basa. Silika
gel yang dihasilkan, diteliti kemampuan adsorpsinya terhadap
ion logam krom heksavalen dalam limbah artifisial dengan
konsentrasi yang sama dalam limbah industri penyamakan kulit.

1.2 Rumusan Masalah

Adapun rumusan masalah yang melatarbelakangi penelitian
ini antara lain sebagai berikut.

1. Bagaimana karakteristik silika gel dari jerami padi?
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2. Bagaimana efektivitas silika gel dari jerami padi terhadap
penurunan konsentrasi krom heksavalen dalam limbah
artifisial?

1.3 Tujuan Penelitian
Adapun tujuan penelitian dari penelitian ini antara lain
sebagai berikut.
1. Mengetahui karakteristik silika gel dari jerami padi.
2. Mengetahui efektivitas silika gel dari jerami padi
terhadap penurunan konsentrasi krom heksavalen dalam
limbah artifisial.

1.4 Manfaat Penelitian

Hasil penelitian ini diharapkan dapat menjadi referensi bagi
pembaca mengenai pengolahan jerami padi sebagai adsorben
dalam bentuk silika gel untuk menurunkan konsentrasi krom
heksavalen dalam suatu limbah industri, sehingga dapat
mengurangi pencemaran air sungai, dan dapat meningkatkan
nilai ekonomis limbah jerami padi sebagai bahan alternatif
dalam produksi silika gel.

1.5 Batasan Masalah
Adapun batasan masalah dari penelitian ini antara lain
sebagai berikut.
1. Penelitian dilakukan skala laboratorium.
2. Limbah yang digunakan merupakan limbah artifisial yang
dibuat dari K,Cr,0O- (Kalium dikromat).
3. Varietas padi yang digunakan sama yaitu IR64 yang
diambil dari Karangploso, Kabupaten Malang.
4. Tidak membahas mengenai analisis biaya dalam proses
pembuatan silika gel.
5. Tidak melakukan dan membahas modifikasi pada
permukaan silika gel.



II. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Padi (Oryza sativa L.)
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Tanaman padi (Oryza sativa L.) adalah tanaman pangan
yang merupakan makanan pokok mayoritas masyarakat
Indonesia. Padi merupakan tanaman semusim (perenial)
(Sekarnurani, 2017). Klasifikasi tanaman padi adalah sebagai
berikut (Tjitrosoepomo, 2004):

Kingdom : Plantae

Divisi . Spermatophyta
Sub-divisio : Angiospermae
Kelas : Monocotyledoneae
Bangsa : Poales

Suku : Gramineae

Marga : Oryza

Jenis : Oryza sativa L.

Sumber: Kus'mningty,as (201) '
Gambar 2.1 Tanaman Padi

Tanaman padi terdiri atas gabah, akar, daun, tajuk, batang,
bunga, dan malai. Akarnya serabut mencapai kedalaman 20-30
cm, tinggi batang beragam (0,5 -2 m), berbatang bulat dan
berongga yang disebut jerami. Helai daun bangun garis, dengan
tepi kasar dan panjangnya 15-80 cm. Bunga padi terdiri dari
tangkai bunga, kelopak bunga lemma (gabah padi yang besar),
palea (gabah padi yang kecil), putik, kepala putik, tangkai sari,
kepala sari, dan bulu (awu) pada ujung lemma (Prabowo, 2016).
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Gabah merupakan bagian padi yang terdiri atas biji (beras) yang
terbungkus oleh sekam. Bobot gabah beragam dari 12-44 mg
pada kadar air 0%, sedangkan bobot sekam rata-rata adalah
20% dari bobot gabah (Makarim, 2009).

Tanaman padi tumbuh melalui 3 fase antara lain fase
vegetatif, fase reproduktif dan fase pematangan. Fase vegetatif
merupakan fase awal pertumbuhan organ-organ vegetatif
sampai  pembentukan  bakal = malai/primordial,  seperti
pertambahan jumlah anakan, tinggi tanaman, bobot, dan luas
daun. Fase reproduktif ditandai dengan fase primordia sampai
pembungaan yang ditandai dengan memanjangnya beberapa
ruas teratas batang tanaman, berkurangnya jumlah anakan,
munculnya daun bendera, bunting, dan pembungaan, dimana
inisiasi primordial malai biasanya dimulai 30 hari sebelum
heading dan waktunya hampir bersamaan dengan pemanjangan
ruas-ruas batang, yang terus berlanjut sampai berbunga. Oleh
karena itu, fase reproduktif disebut juga pemanjangan ruas.
Fase pematangan merupakan fase pembungaan sampai gabah
matang. Kebanyakan varietas padi di daerah tropis lama fase
reproduktif umumnya 35 hari dan fase pematangan 30 hari.
Perbedaan masa pertumbuhan padi hanya disebabkan oleh
lamanya fase vegetatifnya (Makarim, 2009).
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2.2 Limbah Padi

Limbah padi yang dihasilkan pada proses penggilingan
gabah adalah dedak dan sekam padi. Menurut data yang dirilis
oleh Kementrian Pertanian Republik Indonesia dari Badan Pusat
Statistik produksi padi di Indonesia pada tahun 2017 sebanyak
81.382.451 ton. Padi yang sudah siap dipanen menunjukkan
tanda 95% malai tampak kuning dan kadar air gabah berkisar
21-26%. Padi dipanen dengan cara pemotongan pada
batangnya. Pemotongan tersebut dapat dilakukan pada bagian
tengah maupun bawah batang. Kemudian dilakukan proses
perontokan yang bertujuan untuk merontokkan bulir gabah dari
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malai. Proses perontokan ini menghasilkan limbah padi berupa
jerami padi. Gabah tersebut dikeringkan untuk menurunkan
kadar air dalam gabah melaui proses penguapan air gabah
dengan cara melewatkan udara panas dan kering ke dalam
tumpukan gabah maupun proses penjemuran. Gabah yang
sudah kering digiling untuk mengupas sekam dan memisahkan
gabah (Badan Penyuluhan dan Pengembangan SDM Pertanian,
2015).

Dedak adalah serbuk halus yang dihasilkan dari kulit padi
saat proses penggilingan padi. Di Indonesia, dedak padi
kebanyakan dipakai untuk makanan ternak atau komoditas
ekspor. Dedak padi juga berpotensi dimanfaatkan sebagai
sumber vitamin B di bidang Farmasi, bahan campuran makanan
seperti roti, dan diekstrak menjadi minyak goreng. Sekam padi
merupakan kulit dari beras yang dihasilkan dari proses
penggilingan padi. Pemanfaatan sekam padi dapat diterapkan
pada berbagai keperluan, tetapi di Indonesia pemanfaatannya
masih terbatas di bidang pertanian saja yaitu sebagai media
tanam dan pada proses pembakaran batu bata (Sulardjo, 2013).

Abu dari sekam padi telah dipakai untuk menyerap minyak
dan mencegah antiselip pada permukaan. Apabila dibakar tanpa
udara, sekam padi dapat menghasilkan karbon aktif. Akan
tetapi, pembuatan karbon aktif dari bahan lain yang lebih baik
dengan hasil yang lebih seragam, seperti tempurung kelapa,
mengakibatkan karbon aktif dari sekam tidak mampu bersaing.
Silikon di dalam abu sekam dapat dipakai untuk menghasilkan
kalsium silisida yang dipakai dalam industri baja sebagai bahan
pereduksi. Silikon dalam abu sekam padi dimanfaatkan juga
sebagai adsorben dalam bentuk silika gel (Sulardjo, 2013).

Jerami adalah batang padi yang memiliki karakteristik
kering, berbentuk panjang dan berongga pada bagian
tengahnya. Jerami padi mengandung selulosa sebesar 32-47%,
hemiselulosa sebesar 19-32%, lignin sebesar 5-24%, dan 13-
20% merupakan komponen lainnya. Komponen lain pada jerami
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mengandung silika sekitar 60-80%. Komposisi kimia dalam
jerami tergantung pada jenis beras, waktu tanam, iklim, dan
kondisi geografi yang terkait. Silika yang terdapat dalam abu
jerami - padi tinggi konsentrasinya, sehingga jerami dapat
diklasifikasikan sebagai salah satu bahan baku silika yang
memungkinkan (Nandiyanto et al., 2016). Menururut Badan
Pengkajian Teknologi Pertanian Nusa Tenggara Barat (2011),
produksi jerami padi bervariasi mencapai 12-15 ton per hektar
dalam sekali panen atau 4-5 ton bahan kering tergantung pada
lokasi dan varietas tanaman yang digunakan. Perbandingan
massa jerami padi dan gabahnya dapat sekitar 80:20.

Jerami padi dapat diterapkan dengan baik sebagai media
pertumbuhan jamur merang (Volvariella volvacea). Di Indonesia
jerami padi sudah mulai dimanfaatkan sebagai bahan baku
produksi kertas cetak dan tulis atau untuk pembuatan kardus.
Jerami membutuhkan tenaga yang lebih sedikit dalam
pembuatan pulp dibanding kayu. Kandungan lignin jerami yang
lebih rendah daripada kayu, mengakibatkan kebutuhan bahan
kimia dalam pembuatan pulp lebih rendah pula. Akan tetapi
jerami mempunyai kelemahan, yakni kandungan silika yang
tinggi yang menyebabkan pembentukan kerak dalam
evaporator. Hal ini mengakibatkan kesulitan pemerolehan
kembali bahan kimia yang digunakan (Sulardjo, 2013).
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2.3 Unsur Silika (Si)

Silikon dioksida (SiO,) atau yang lebih dikenal dengan silika
adalah padatan tak berwarna yang muncul dalam berbagai
bentuk ikatan kristal, yang paling sering adalah kuarsa. Oksigen
dan silikon merupakan dua komponen elemen yang paling
banyak dalam kerak bumi, dan silikon dioksida adalah
komponen utama pasir. Secara biologi, silika sering ditemukan
di cangkang hewan fitoplankton diatom dan zooplankton
radiolaris. Kata silika dan silikon berasal dari bahasa Latin silex
yang artinya batu keras atau batu api. Silikat terdiri dari ikatan
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dasar tetrahedral sebagai SiO, yang dapat berikatan dengan ion
logam seperti alumunium, besi, natrium, magnesium, kalsium,
dan potassium menjadi berbagai silikat mineral. Silikon
merupakan sintesis = polimer yang terbuat dari beberapa
monomer dengan sedikitnya dua atom silikon yang
dikombinasikan dengan sebuah kelompok organik dan
umumnya mengandung oksigen. Berikut adalah sifat dari silika
(Myers, 2007).

Nama kimia . Silikon dioksida
Rumus molekul  : SiO,

Massa molar : 60,1 g/mol
Komposisi . Si (46,7%) O (53,5%)
Titik lebur :1713°C

Titik didih : 2230°C

Massa jenis : 2,6 glem?®

Silika ditemui dalam bentuk kristal maupun non kristal.
Ikatan dari suatu silika kristal teratur dan panjang, sebaliknya
untuk ikatan dari silika non kristal tidak beraturan seperti pada
Gambar 2.2. Silika dalam kuarsa muncul dalam bentuk kristal
alami dan memiliki ikatan rantai yang panjang secara kovalen
terhadap atom oksigen dalam sebuah susunan tetrahedral
secara berulangan. Silika non kristal dapat ditemui pada kaca.
Meskipun terdapat kaca alami, silika kaca terbuat dari silika
yang dipanaskan pada suhu tinggi dan didinginkan secara
berulang. Pendinginan secara berulang tersebut tidak
membentuk SiO, menjadi sebuah struktur kristal dengan rantai
yang panjang (Myers, 2007).

Silika dengan struktur tridimit dapat diperoleh dengan
memanaskan pasir kuarsa pada suhu 870°C dan bila
pemanasan dilakukan pada suhu 1470°C dapat diperoleh silika
dengan struktur kristobalit. Silika juga dapat diperoleh dengan
mereaksikan silikon dengan udara pada suhu tinggi. Salah satu
karakteristik silika adalah amorf (Yunus, 2017).
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Gambar 2.2 Bentuk Silikon Dioksida Kristal dan Non Kristal

2.4 Silika Gel

Silika gel merupakan silika amorf yang terdiri atas globula —
globula SiO, tetrahedral yang tersusun secara tidak teratur dan
beragregasi membentuk kerangka tiga dimensi yang lebih
besar. Rumus kimia silika gel secara umum adalah SiO,.x H,O.
Struktur satuan mineral silika pada dasarnya mengandung
kation Si** yang terkoordinasi secara tetrahedral dengan anion
0%, namun demikian, susunan tetrahedral SiO, pada silika gel
tidak beraturan seperti Gambar 2.3. Ketidakteraturan susunan
permukaannya menyebabkan ukuran kemampuan adsorpsi
silika gel tidak ditentukan oleh jumlah distribusinya. Kemampuan
adsorpsi juga tidak sebanding dengan jumlah gugus silanol dan
gugus siloksan yang ada pada permukaan silika gel, tetapi
tergantung pada distribusi gugus OH per unit area adsorben
(Oscik, 1982).
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Gambar 2.3 Susunan tetrahedral silika gel

Permukaan silika gel terdapat dua jenis gugus, yaitu gugus
silanol dan gugus siloksan. Menurut Morrow dan Gay (2000),
gugus siloksan ada dua macam, yaitu Si-O-Si rantai lurus dan
gugus siloksan yang membentuk struktur lingkar dengan empat
anggota. Jenis yang pertama tidak reaktif dengan pereaksi pada
umumnya, tetapi sangat reaktif terhadap senyawa logam alkali.
Jenis gugus siloksan yang membentuk lingkar dengan empat
anggota mempunyai reaktivitas yang tinggi, dapat mengadakan
kemisorpsi dengan air, amoniak dan metanol. Reaksi dengan air
akan menghasilkan dua gugus Si-OH, reaksi dengan amoniak
akan menghasilkan gugus Si-NH; dan silanol, sedangkan reaksi
dengan metanol akan menghasilkan gugus silanol dan Si —O-
CHs.

Silika gel merupakan suatu bentuk dari silika yang
dihasilkan melalui penggumpalan sol natrium silikat (NaSiO,).
Sol mirip agar—agar ini dapat didehidrasi sehingga berubah
menjadi padatan atau butiran mirip kaca yang bersifat tidak
elastis. Sifat ini menjadikan silika gel dimanfaatkan sebagai zat
penyerap, pengering, dan penopang Kkatalis. Silika gel
merupakan produk yang aman digunakan untuk menjaga
kelembaban makanan, obat-obatan, bahan sensitif, elektronik,
dan film sekalipun. Kelebihan dari silika gel adalah menyerap
lembab tanpa mengubah kondisi zatnya (Handayani, 2015).

Kelemahan silika gel yaitu bagian situs aktif hanya berupa
gugus silanol  (-SiOH) dan siloksan (Si-O-Si). Gugus silanol ini
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mempunyai sifat keasaman yang rendah, disamping mempunyai
oksigen sebagai atom donor yang sifatnya lemah. Namun
demikian adanya gugus silanol (=Si-OH) dan siloksan (=Si-O-
Si=) ini juga menguntungkan, karena memungkinkan terjadinya
modifikasi. Pada modifikasi ini mungkin tidak terjadi perubahan
jenis gugus fungsi pada situs aktif, walaupun perbandingan
jumlahnya berbeda dengan sebelumnya. Kemungkinan lain
adalah modifikasi dengan merubah gugus fungsi pada situs
aktifnya, dilakukan dengan menambahkan pereaksi dan
memberi suatu perlakuan fisis. Oleh karena itu, secara sintetis
juga dapat diperoleh berbagai macam senyawa silika (Sulastri,
2010).
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2.5 Proses Sol Gel

Proses sol gel didasarkan pada molekul prekursor yang
dapat mengalami hidrolisis yang pada umumnya merupakan
alkoksida logam atau semi logam. Molekul prekursor yang biasa
digunakan dalam proses sol gel untuk pembuatan silika gel
adalah senyawa silikon alkoksida seperti tetramerilortosilikat
(TMOS) atau tetraetilortosilikat (TEOS). Alkoaksida tidak dapat
menyatu dengan air. Zat logam organik prekursor untuk silika,
alumunium, titanium, zirkonium dan lain-lainnya. Proses sol gel
awalnya melibatkan sebuah larutan homogen dengan satu atau
lebih alkoksida terpilih. Larutan tersebut merupakan prekursor
organik terhadap silika, alumunium, titanium, zirkonium, dan
lain-lain. Zat katalis digunakan untuk memulai reaksi dan
mengatur pH (Rajput, 2015).

Proses sol gel terjadi dalam 4 tahap, yaitu hidrolisis,
kondensasi, pertumbuhan dan aglomerasi. Penambahan air
pada tahap hidrolisis bertujuan untuk mengganti ikatan (OR)
dengan ikatan (OH"). Hidrolisis terjadi dengan mengikat oksigen
pada atom silikon dalam silika gel. Hidrolisis dapat dipercepat
dengan penambahan katalis seperti HClI dan NHj;. Reaksi
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hidrolisis berlanjut hingga seluruh gugus alkoksi terganti oleh
gugus hidroksil. Baik TMOS atau TEOS akan terhidrolisis
dengan penambahan jumlah tertentu air atau pelarut organic
seperti methanol atau etanol dan mengalami hidrolisis
membentuk gugus silanol (Si-OH) sebagai intermediet. Gugus
silanol ini kemudian terkondensasi membentuk siloksan (Si-O-
Si), air dan alkohol. Reaksi hidrolisis dan kondensasi ini terus
berlanjut sehingga viskositas larutan meningkat dan terbentuk
gel (Rajput, 2015).

Reaksi  kondensasi merupakan  polimerisasi = untuk
membentuk gugus siloksan yang juga menghasilkan air atau
alkohol. Hasil akhir dari kondensasi adalah ikatan monomer,
dimer, tetramer siklis, dan ikatan gugus tinggi lainnya. Hidrolisis
dipengaruhi tingkat pH, konsentrasi reagen, rasio molar H,O : Si
(dalam silika gel), waktu dan pengeringan. Pengendalian faktor
tersebut dapat meragamkan struktur dan karakteristik sol pada
ikatan anorganik. Meningkatnya jumlah gugus siloksan, molekul-
molekulnya mengumpul dalam larutan membentuk suatu ikatan,
gel terbentuk ketika kering. Kemudian air dan alcohol terlepas
dan ikatan tersebut menyusut. Pada pH>7, dan nilai H,O / Si
berkisar antara 7 hingga 5. nanopartikel berbentuk bola
terbentuk. Polimerisasi untuk membentuk gugus siloksan,
alkohol atau air dapat dirumuskan seperti persamaan (1) dan
persamaan (2) (Rajput, 2015).

2 HOSI-(OR)3 — (OR);-Si-O-Si-(OR); + H,O (1)
2 HOSIi-(OR)3; — (OR),-OH Si-O-Si-(OR); + H,O (2)

Silika lebih mudah larut dan partikel silika berkembang
ukurannya pada pH di atas 7. Perkembangan tersebut terhenti
ketika perbedaan kelarutan dari partikel terkecil dan terbesar tak
dapat dibedakan. Partikel yang lebih besar terbentuk pada suhu
yang lebih tinggi. Dengan cara yang sama gel zirkonium dan
itrium dapat terbuat. Meskipun terdapat peningkatan metode
sintesis secara kimia maupun fisika, masih terdapat beberapa
masalah dan keterbatasan (Rajput, 2015).
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2.6 Adsorpsi

Adsorpsi merupakan pemisahan suatu unsur zat dalam
cairan dengan cara memindahkan unsur tersebut ke permukaan
padatan yang merupakan adsorben. Adsorpsi terjadi ketika
transfer molekul dari larutan berkonsentrasi besar ke
permukaan zat padat. Molekul tersebut diakumulasi atau
dipekatkan pada permukaan adsorben. Bahan yang dijadikan
adsorben harus memiliki porositas tinggi, karena adsorpsi
kebanyakan terjadi pada dinding pori atau pada bagian tertentu
pada partikel. Perbedaan bentuk, berat molekul, atau polaritas
memperkuat molekul untuk berada pada permukaan adsorben
dan mempermudah proses pemisahan. Kecepatan difusi larutan
dalam kapiler adosrben menentukan tingkat adsorpsi.
Kecepatan adsorpsi sama dengan akar dari waktu kontak
dengan adsorben (Mathew et al., 2016).

Menyesuaikan aplikasinya yang secara komersial, sorben
yang digunakan harus memiliki selektifitas yang tinggi terhadap
pemisahan, kapasitas yang besar untuk meminimalkan jumlah
sorben dibutuhkan, kinetik dan kemampuan transpor yang baik
untuk mempercepat proses sorbsi, stabilitas kimia dan termal.
Sorben harus memiliki kelarutan yang sangat rendah terhadap
fluida yang akan dikontakkan supaya dapat terjaga jumlah dan
keadaan dari adsorben, juga dapat diregenerasi saat
diaplikasikan secara komersial. Sorben tidak boleh memiliki
kecenderungan untuk mendorong terjadinya reaksi kimia yang
tidak diinginkan. Adsorben konvensional yang sering digunakan
dalam proses adsorpsi adalah karbon aktif, alumina aktif, besi
asetat yang dilapisi dengan alumina aktif, silika gel, dan zeolit
(Singh, 2016).

Secara umum adosorben dapat diasumsikan menjadi
adsorben yang murah jika hanya memerlukan pemrosesan yang
sedikit, jumlahnya berlimpah ruah di alam baik itu berupa produk
sampingan maupun limbah dari suatu industri. Bahan alam atau
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limbah tertentu dari bidang industri atau pun pertanian
merupakan salah satu sumber adsorben yang murah.
Umumnya, bahan tersebut terdapat di suatu tempat dengan
keberadaan yang mudah dicari dalam jumlah yang besar,
sehingga harganya murah dan memiliki nilai ekonomis yang
rendah (Singh, 2016).

Menurut  Singh  (2016), adsorpsi dapat dikategorikan
menjadi adsorpsi fisik dan kimia. Adsorpsi fisik merupakan hasil
adanya tarik menarik antara permukaan adsorben dan adsorbat.
Adsorpsi fisik terjadi ketika gaya tarik menarik antara molekul
zat terlarut dengan adsorben lebih besar dari gaya tarik-menarik
zat terlarut dengan pelarut, maka zat terlarut akan teradsorpsi
diatas permukaan adsorben. Adsorpsi fisik juga terjadi pada
suhu yang rendah atau mendekati titik kritis dari adsorbat.
Sedangkan adsorpsi kimia (chemisorption) merupakan hasil dari
interaksi secara kimia antara zat terlarut dengan permukaan
adsorben. Tahap awal dalam chemisorption sering melibatkan
energi aktifasi yang besar, dapat berupa eksotermis maupun
endotermis. Berikut adalah faktor yang mempengaruhi adsorpsi
(Mathew et al., 2016).

a. Suhu

Suhu proses adsorpsi mempengaruhi - kapasitas
adsorpsi. Semakin tinggi suhu, semakin ~menurun
kapasitas adsorpsi dan sebaliknya.

b. pH

pH lingkungan ~mempengaruhi gugus aktif pada
adsorben. Sehingga semakin meningkat pH dari 7,0-7,5,
kapasitas retensi  penyerapan pada permukaan
meningkat secara signifikan, dan pada pH yang lebih
rendah proses adsorpsi dapat terpengaruhi.

c. Tekanan

Semakin meningkat tekanan yang diberikan saat proses
adsorpsi semakin meningkat pula adsorpsi yang terjadi
hingga titik tertentu ketika tingkat kejenuhannya tercapai,
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tetapi setelah itu tidak dapat terjadi adsorpsi seberapa
tinggi pun tekanan yang diberikan.

d. Aktifasi adsorben
Aktifasi adsorben bertujuan untuk menambah jumlah
tempat yang dapat dituju pada permukaan adsorben.
Aktifasi dapat dilakukan dengan pemanasan arang pada
suhu tinggi, menghancurkan gumpalan menjadi bubuk,
atau metode lain yang sesuai untuk adsorben tertentu.

e. Luas permukaan adsorben
Adsorpsi  merupakan suatu fenomena permukaan
sehingga semakin luas permukaan adsorben akan
semakin tinggi tingkat adsorpsi. Untuk molekul berukuran
besar dengan luas permukaan yang lebih tinggi maka
efisiensi adsorpsi juga meningkat.

Kemampuan adsorpsi suatu adsorben dapat dihitung

dengan persamaan (3) dan (4) berikut (Mulida et al., 2015).
Co—Ce

e = T, 3)
%adsorpsi = C"C_Ce x 100% 4)
dimana:

ge = Jumlah adsorbat terserap per massa padatan pada
kesetimbangan (mg/qg)

C, = Konsentrasi awal larutan (mg/L)

C. = Konsentrasi larutan pada kesetimbangan (mg/L)

Persamaan adsorpsi isotermal merupakan gambaran
tentang jumlah adsorbat yang teradsorpsi dan konsentrasi zat
yang belum teradsorpsi dalam fase cair. Adsorpsi isotermal
dapat menjelaskan bagaimana interaksi antara adsorbat dengan
adsorben dan situasi kritis untuk keperluan desain. Oleh karena
itu, data hubungan kesetimbangan tersebut dapat dijadikan
persamaan yang diperlukan untuk proses adsorpsi (Salam et al.,
2011).
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Isoterm  Langmuir ~ merupakan metode isoterm  yang
paling sederhana. Langmuir menganggap permukaan suatu
zat padat, sebagian terdiri dari ruang elementer yang
masing-masing dapat mengadsorpsi satu molekul cair atau
gas. Persamaan tersebut menunjukkan laju adsorpsi dan
desorpsi untuk zat cair maupun gas pada permukaan padat.
Metode langmuir ini, memberikan dasar yang sistematis
untuk  menyusun laju reaksi katalitik heterogen. Asumsi-
asumsi yang digunakan pada isoterm adsorpsi Langmuir
sebagai berikut (Purnama, 2016).

a. Setiap  situs aktif/daerah adsorpsi hanya dapat

ditempati oleh satu molekul adsorbat

b. Adsorbat yang teradsorpsi dibatasi sampai lapisan

monomolekul dan terjadi dipermukaan adsorben

c. Permukaannya homogen, artinya aktivitas dari setiap

kedudukan ikatan untuk molekul gas sama

d. Energi aktifasi untuk semua tempat adalah sama.

Isoterm Freundlich sering digunakan dalam adsorpsi pada
zat cair. Asumsi dari isoterm ini didasarkan bahwa ada
permukaan heterogen dengan beberapa tipe pusat adsorpsi
yang aktif. Model isoterm Freundlich menunjukkan lapisan
adsorbat yang terbentuk pada permukaan adsorben adalah
multilayer. Pola isoterm  Langmuir diperoleh berdasarkan
grafik hubungan C. terhadap C./q., sedangkan isoterm
Freundlich berdasarkan grafik hubungan antara log C,
terhadap log q.. Persamaan garis yang diperoleh pada pola
isoterm Langmuir dan Freundlich, kemudian diinterpretasikan
pada pesamaan (5) dan (6) berikut (Khadijah, 2017):

; Bralgijaya U ®
Langmu”. e Omaks-KL Tt Amaks (5)
Freundlich: log q. = log K¢ + %log Ce (6)

dimana:

Omaks = kapasitas adsorpsi maksimum (mg/g)

Ce = konsentrasi larutan pada kesetimbangan (mol/L)
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KL = konstanta Langmuir
Ks = konstanta Freundlich
n = konstanta empiris

Parameter untuk penentuan model isoterm adsorpsi
yang sesuai adalah yang dalam perhitungan memberikan
harga koefisien relasi (R?) paling tinggi. Misalnya apabila
harga R? model isoterm Langmuir lebih besar dibandingkan
model isoterm Freundlich, maka model isoterm Langmuir lebih
sesuai dari model isoterm Freundlich, begitu pula sebaliknya
(Khadijah, 2017).

2.7 Limbah Penyamakan Kulit

Menurut Undang-Undang Republik Indonesia Nomor 23
Tahun 1997 tentang Pengelolaan Lingkungan Hidup, limbah
adalah sisa suatu usaha dan/atau kegiatan. Limbah cair adalah
limbah berupa cairan yang berasal dari hasil buangan bahan-
bahan yang telah terpakai dari suatu proses produksi industri,
domestik (rumah tangga), pertanian, serta laboratorium yang
tersuspensi dan terlarut di dalam air. Salah satu kegiatan
industri yang menghasilkan limbah cair dengan konsentrasi
polutan yang tinggi yaitu industri penyamakan kulit. Industri kulit
meliputi industri penyamakan kulit, industri sepatu/alas kaki, dan
industri barang-barang yang terbuat dari bahan kulit. Industri
penyamakan kulit adalah industri yang mengolah bahan mentah
(hides dan atau skins) menjadi kulit jadi atau kulit tersamak
(leather) dengan menggunakan bahan penyamak. Sedangkan
industri barang-barang kulit adalah yang mengelola kulit jadi
menjadi barang-barang untuk keperluan manusia meliputi tas,
koper, ikat pinggang, sarung tangan, jaket kulit wayang kulit,
serta hasil tatah dan ukir (Syaf, 2005).

Tahapan proses penyamakan kulit di Kecamatan
Sukaregang Kabupaten Garut diawali dengan
washing/pencucian  kulit = mentah yang bertujuan untuk
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menghilangkan darah pengotor lainnya. Kulit mentah yang telah
dicuci kemudian direndam (soaking) dalam waktu tertentu
menggunakan air yang telah diberi obat pembasah dan
antiseptik (tepol, molescal, cysmolan). Kulit rendaman yang
telah bebas dari darah dan bakteri kemudian dimasukkan ke
dalam air yang mengandung kapur tohor atau Ca(OH), dan
Natrium sulfida (Na,S), proses ini disebut dengan pengapuran
(liming). Kulit kapuran dibersihkan dari sisa daging (fleshing)
dan bulu yang masih menempel di kulit (unhairing). Kulit
kapuran sebelumnya harus dibelah (splitting) terlebih dulu
supaya mempermudah proses pembuangan sisa daging dan
bulu. Perlu dilakukan pembuangan kapur (deliming) pada kulit
kapuran dengan cara memasukkan kulit ke dalam air yang telah
diberi senyawa asam seperti H,SO,, HCOOH, (NH,),SO,, dan
Dektal. Dikarenakan masih terdapat lemak dan protein pada
kulit, perlu dilakukan pembuangan lemak (degreasing) dengan
memasukkan kulit ke dalam air hangat yang telah diberi oropon
atau enzylon, dilanjutkan dengan proses pickling/pengasaman
untuk membuang protein, sisa garam dan sejumlah kecil mineral
pada kulit, sehingga kulit siap untuk disamak.

Penyamakan kulit (tunning) merupakan pengawetan kulit
menggunakan bahan kimia berupa Kromium sulfat basa. Kulit
samak diperah (samying) menggunakan mesin untuk
menurunkan kadar airnya, lalu diserut (shaving). Kulit samak
perlu dinetralisir untuk menormalkan pH pada kondisi netral
sehingga aman saat digunakan sebagai produk olahan kulit.
Dilakukan juga proses finishing diantaranya yaitu pencelupan
kulit dalam pewarna tekstil (dying), peminyakan (fatliquoring),
pengawetan  (preservation),  pengaturan  (setting = out),
pengeringan (stacking), pelemasan (stacking), pengecatan
dengan cara disemprot (spraying), penghalusan, pengguntingan
bagian tepi kulit (trimming), pencetakan (embossing), dan
pengukuran (measuring). Kulit samak yang sudah jadi siap
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untuk dikemas dan dikirim ke industri produk olahan kulit (Syaf,
2005).

(perendaman) perentangan
(pembengkakan) Melepaskan kak|
dan lai-lain

(Buang kapur
Kulit bersih dari
rambut & daging (P embeitsan
Fenggerusan
pemikelan)

Sumber: Syaf, 2005
Gambar 2.4 Sketsa Tahapan Proses Mengubah Kulit Mentah Menjadi
Kulit Siap Samak

Syaf (2005) mengutip sketsa proses dalam mengubah kulit
mentah menjadi kulit samak yang digambarkan oleh
Judoamidjojo (1980). Sketsa tersebut (Gambar 2.4) dijelaskan
bahwa dalam proses penyamakan kulit menghasilkan limbah
dalam bentuk padat dan cair. Selain limbah padat dan cair,
industri penyamakan kulit juga menghasilkan limbah gas.
Limbah gas industri penyamakan kulit sebagian besar berasal
dari mesin yang beroperasi dalam proses produksi dan
pengolahan limbah cair dalam pabrik. Limbah padatan tersebut
terdiri dari bagian yang harus dibuang dari kulit seperti rambut
dan sisa daging, juga sisa kulit samak dari proses trimming dan
splitting.  Limbah cair industri penyamakan kulit merupakan
limbah yang dihasilkan dari produksi dalam fase cair. Limbah
cair ini. memiliki jumlah yang sangat besar karena sebagian
besar proses penyamakan dilakukan dalam keadaan basah.
Secara umum karakteristik limbah cair industri pengolahan kulit
antara lain TSS tinggi, penggaraman, sulfida, kromium, pH,

endapan kapur, dan BOD.
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Giacinta et al. (2013), meneliti karakteristik limbah cair
pabrik penyamakan kulit CV. Lengtat Tangerang Leathers di
daerah Batu Ceper, Tangerang. Hasil karakterisasinya yaitu
pH 7,36; COD 1224 mg/L; BODs 320 mg/L; TSS 238 mg/L; krom
trivalen 15,2 mg/L; krom heksavalen 0,77 mg/L. Sugihartono
(2016), melakukan penelitian dengan objek limbah cair industri
penyamakan kulit di Yogyakarta. Limbah tersebut memiliki
derajat keasaman netral ke arah basa yaitu pH antara 7,19 -
7,26, dan logam krom total sebanyak 8,12-11,62 ppm.

2.8 Krom (Cr)

Kromium merupakan sebuah logam yang keras dan
berwarna biru perak (Miller, 2006). Keadaan murni krom
berbentuk lunak dan merupakan salah satu logam berat dengan
massa jenis 7,19 g/mL, nomor atom 24, dan massa atom
51,996. Krom dalam tabel periodik terletak pada golongan VIB
periode keempat. Sumber utama kromium di alam vyaitu
senyawa kromat (FeO-Cr,Os) dan kromat oksida (Cr,03)
(Sumami, 2009).

Secara alami, krom tersebar dalam tanah dan tumbuhan,
meskipun  konsentrasinya  kebanyakan sangat rendah.
Konsentrasi krom cukup tinggi pada beberapa jenis tanah yang
merupakan bahan baku yang kaya akan krom. Sumber kromium
di alam yang berasal dari industri besar antara lain operasi
pabrik dengan besi, kimia organik dan petrokimia, produksi
kertas dan pulp, penggilingan tekstil, penyamakan kulit,
electroplating, kendaraan bermotor, semen, cat dan pewarna,
dan lain-lain. Kromium tersebar ke lingkungan secara langsung
dari berbagai industri dan proses pengolahan, atau ketika
dibuangnya produk yang mengandung krom (Radojevi¢ dan
Bashkin, 1999).

Krom di udara terbuka, permukaannya terbentuk sebuah
lapisan transparan tipis yang membuat logam krom tahan
terhadap korosi. Kualitas inilah yang membuat kromium sangat
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diminati untuk membuat pelat atau pelapisan logam lain untuk
melindungi dari korosi. Karena dapat mengkilapkan dengan
baik, banyak benda yang dilapisi oleh kromium untuk alasan
dekoratif. Penambahan kromium dalam besi tidak hanya untuk
memperkeras saja, tetapi juga mencegahnya dari korosi atau
stainless. Senyawa kromium sangat berwarna warni, dan
banyak digunakan sebagai campuran komposisi cat. Contohnya
antara lain kromium oksida berwarna hijau terang, timbal kromat
berwarna kuning, kromium yang memberikan warna pada batu
rubi dan juga batu jamrud (Miller, 2006).

Kromium juga merupakan senyawa esensial yang
dibutuhkan oleh tubuh manusia untuk membantu proses gula
darah. Kromium yang dibutuhkan oleh tubuh didapatkan dari
makanan seperti biji-bijian, brokoli, ayam kalkun, jus anggur,
dan kentang. Namun, jika tubuh kelebihan kromium akan
menyebabkan sifat karsinogenik (penyebab kanker) dan
kebanyakan senyawa kromium bersifat racun (Miller, 2006).

Kromium beracun bagi hewan dan manusia, tetapi tidak
terlalu beracun bagi tumbuhan. Krom heksavalen merupakan
sebuah zat karsinogenik bagi manusia. Pernafasan dan
pencernaan merupakan rute utama tubuh manusia yang terbuka
bagi krom. Dampak sifat beracun dari krom antara lain
kerusakan paru-paru dan ginjal, tidak berfungsinya berbagai
macam enzim dan kelainan pada kulit. Terhirupnya asap dan
debu krom oksida maupun garam krom heksavalen dapat
menyebabkan penyakit paru-paru seperti bronchitis dan paru-
paru bengkak (Radojevi¢ dan Bashkin, 1999).

Peraturan Menteri Lingkungan Hidup Republik Indonesia
No. 5 Tahun 2014 tentang Baku Mutu Air Limbah mengatur
kadar maksimum dan beban pencemar suatu parameter air
dalam limbah. Peraturan tersebut industri penyamakan Kkulit
dibedakan menjadi dua yaitu industri penyamakan kulit yang
memanfaatkan krom sebagai bahan samak dan industri
penyamakan kulit yang memanfaatkan dedaunan sebagai
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bahan samak. Industri penyamakan kulit yang menggunakan
krom, batas kadar krom total paling tinggi yaitu 0,6 mg/L air
limbah dan beban pencemaran tertingginya 0,024 kg/ton bahan
baku dari hasil kegiatan penggaraman kulit mentah, dengan
debit aliran limbah maksimum 40 m®ton bahan baku. Kromium
dalam limbah penyamakan kulit berasal dari adanya
penggunaan kromium sulfat basa pada proses penyamakan
krom (Syah, 2005).

Keberadaan kromium pada limbah  cair selalu
dihadapkan pada kendala bentuk spesi krom yang berbeda
berdasarkan kestabilannya vyaitu trivalen (Cr®") dan heksavalen
(Cr®"). Kromium heksavalen merupakan suatu oksidator kuat
yang cenderung stabil ketika berada di lingkungan = asam,
sedangkan kromium trivalen lebih stabil ketika berada di
lingkungan yang cenderung netral. Tahapan penghilangan
kromium harus diidentifikasi terlebih dahulu jenisnya supaya
proses pemisahan kromium yang akan dilakukan berjalan
dengan baik (Narin et al., 2006).

Banyak jenis teknologi yang digunakan  untuk
menghilangkan polutan logam dalam air, diantaranya adsorpsi,
presipitasi, filtrasi membran, dan pertukaran ion. Adsorpsi telah
terbukti ekonomis dan efisien untuk menghilangkan logam berat,
polutan organik dan warna dalam air tercemar. Adsorben yang
banyak digunakan diantaranya karbon aktif dan silika mampu
memurnikan air (Karnib et al., 2014). Adsorpsi logam Cr dapat
menggunakan flokulan anorganik antara lain alumina aktif, silika
gel, kapur padam, ferro sulfat dan aluminium sulfat, bentonit
terpilar, serta unggun  pasir (Sugihartono, 2016). Selain
adsorben tersebut, terdapat adsorben alami yang merupakan
makhluk hidup yang memiliki kemampuan adsorpsi terhadap
limbah tertentu seperti bioadsorben dari alga laut (Sargassum
sp). Bioadsorben tersebut memiliki kemampuan adsorpsi
terhadap ion logam krom heksavalen secara optimum pada pH
2 dan mampu mengurangi kadar krom trivalent pada pH>3.
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Dikarenakan kemampuannya yang secara alami dapat
mengadsorpsi krom, dilakukanlah penelitian mengenai desorpsi
ion krom menggunakan eluen (cairan pelarut yang dapat
menyingkirkan analit dari zat teradsorpsi), diantara lain HCI,
H,SO, dan EDTA. Hasil penelitian menunjukkan bahwa eluen
yang paling efektif untuk mendesorpsi krom dari alga
Sargassum sp merupakan H,SO,4 (Amorim, et al., 2003).

2.9 Spektroskopi Inframerah (FTIR)

Spektrofotometer inframerah merupakan instrument yang
menentukan adsorpsi spektrum untuk suatu senyawa. Terdapat
2 jenis spektrafotometer yang sering digunakan yaitu tipe
dispersif dan Fourrier Transform Infra Red (FTIR). Kedua tipe
tersebut menghasilkan spectrum suatu senyawa biasanya pada
jangkauan 4000-400 cm™. Desain pola optik yang dihasilkan
dari analisa suatu senyawa disebut dengan interferogram.
Interferogram adalah sebuah isyarat kompleks dengan pola
gelombang yang menjelaskan seluruh frekuensi yang dapat
membentuk spektrum inframerah. FTIR dapat memisahkan
frekuensi absorbsi individu dari interferogram dan menghasilkan
sebuah spektrum yang identik dengan aslinya (Palvia et al.,
1979).

Terdapat dua jenis vibrasi (getaran) yaitu vibrasi ulur dan
vibrasi tekuk. Vibrasi ulur (stretching vibration) yaitu vibrasi
yang mengakibatkan perubahan panjang ikatan suatu ikatan.
Vibrasi tekuk (bending vibrations) yaitu vibrasi yang
mengakibatkan perubahan sudut ikatan antara dua ikatan.
Vibrasi yang digunakan untuk identifikasi adalah vibrasi tekuk,
khususnya vibrasi rocking (goyangan) yaitu berada di daerah
bilangan gelombang 2.000 — 400 cm™, pada daerah
bilangan gelombang tersebut = merupakan daerah yang
khusus yang berguna untuk identifikasi gugus fungsional.
Daerah ini menunjukkan absorbsi pada daerah tersebut.
Spektrum gelombang di daerah 2.000 — 400 cm™ tiap senyawa
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organik -‘mempunyai absorbsi yang unik, sehingga daerah
tersebut sering juga disebut sebagai daerah sidik jari
(fingerprint region) (Sastromidjojo, 2001). Kegunaan yang lebih
penting dari spektrum inframerah adalah memberikan
keterangan tentang molekul. Serapan setiap tipe ikatan (N-H, C-
H, O-H, C-X, C=0, dan sebagainya) hanya diperoleh dalam
bagian—bagian kecil tertentu dari daerah vibrasi inframerah
(Sastromidjojo, 1992). Di dalam penelitian Putra (2013),
melakukan analisis dengan FTIR untuk mengetahui gugus
fungsi yang terdapat pada silika gel komersial, silika gel
sintetis dari jerami padi, dan silika gel TMSP (3-(trimetoksilil)-1-
propanatiol). Hasil penelitiannya menunjukkan bahwa spektrum
FTIR silika gel komersial dan hasil sintesis tidak jauh berbeda.
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2.10 Spektrofotometri Serapan Atom (AAS)

Spektrofotometer nyala merupakan spektrofotometer yang
secara khusus mengukur konsentrasi bahan kimia berupa atom
bukan senyawa yang memakai obyek nyala api pembakar.
Berdasarkan metodenya, terdapat dua jenis spektrofotometer
nyala yaitu Spektrofotometer Emisi Nyala (Flame Emission
Spektrofotometer/ FES) dan Spektrofotometer Serapan Atom
(Atomic Absorbtion Spectroscopy/ AAS). Penggunaan AAS
semakin diminati karena keunggulan dan kecanggihannya.
Analisa dengan AAS bertujuan untuk analisa kualitatif dan
kuantitatif secara akurat (Sari, 2010).

Metode AAS berprinsip pada absorpsi cahaya oleh atom
yang menyerap cahaya pada panjang gelombang tertentu,
tergantung sifat unsurnya. Cahaya pada panjang gelombang
tertentu mempunyai cukup energi untuk mengubah tingkat
elektronik suatu atom. Pemilihan panjang gelombang yang
tepat, akan menghasilkan spektrum yang tajam dan dengan
intensitas maksimum (Khopkar, 1990).

Sampel berupa molekul akan didisosiasikan (diurai) menjadi
atom-atom di dalam nyala api AAS, atom menyerap energi
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sehingga elektron-elektronnya mengalami eksitasi. Energi
eksitasi ini berasal dari pancaran sinar sebuah sumber cahaya
lampu, dimana energi yang terserap sama dengan selisih energi
antara dua nivo energi. Peralihan antara dua nivo energi yang
melibatkan posisi dasar biasanya mempunyai intensitas
pancaran dan serapan yang lebih kuat daripada kemungkinan
peralihan yang lain. Peralihan dari posisi dasar ke posisi eksitasi
yang pertama disebut garis resonansi. Garis resonansi ini
sangat penting bagi atom aborpsi, sebab tiap elemen dalam
sampel akan menyerap sinar dengan jumlah jarak gelombang
yang terbatas dalam kawasan spektrum yang sempit. Spektrum
serapan ini akan dapat menghasilkan data-data mengenai zat
sampel. Nyala api gas pembakar atom yang ada dalam sebuah
proses AAS  seolah-olah berfungsi sebagai kuvet pada
spektrofotometer Ultra Violet-Visible (UV-Vis).

Pembuatan kurva standar antara serapan (absorbansi)
dengan konsentrasi larutan standar yang sudah diketahui
konsentrasinya diharuskan dalam prakteknya. Sampel yang
telah diukur serapannya, dapat ditentukan konsentrasinya
secara interpolasi atau ekstrapolasi dengan kurva standar. AAS
modern  dilengkapi dengan sistem komputer Kkalibrasi,
standarisasi dan perhitungan yang secara otomatis dilaporkan
dalam bentuk print out (Sari, 2010).

Prinsip analisa Cr®" secara spektrofotometri yaitu ion Cr®*
direaksikan dengan difenilkarbazida dalam suasana asam
membentuk senyawa kompleks berwarna merah-ungu yang
menyerap cahaya tampak pada panjang gelombang 530 nm
atau 540 nm. Serapannya yang diukur pada panjang gelombang
tersebut sebanding dengan kadar ion krom heksavalen (SNI
6989.71:2009).

26



. UNIVERSITAS

=
o
(9~
-
—}
>~
E =
(=]
)
(%]
o
o
(= 5]
==

) BRAWIJAYA

. METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian dan preparasi silika gel akan dilaksanakan di
Laboratorium Sentral llmu Hayati (LSIH) Universitas Brawijaya.
Sedangkan proses pembuatan silika gel jerami padi dan
pengujian adsorpsinya terhadap limbah artifisial dilakukan di
Laboratorium Teknik Sumberdaya Alam dan Lingkungan (TSAL)
Universitas Brawijaya. Lokasi LSIH terletak di kawasan
Universitas Brawijaya yang terdapat di titik koordinat 112° 36’
45.88" E 7° 57" 20.00" S. Pengujian FTIR dilakukan di
Laboratorium Mineral dan Material Maju Fakultas MIPA
Universitas Negeri Malang yang terletak di JI. Semarang 5 Kota
Malang. Pengujian kadar logam krom heksavalen dilakukan di
Laboratorium Uji Kualitas Air Perum Jasa Tirta | yang berada di
JI. Surabaya No. 2A Kecamatan Lowokwaru, Kota Malang.
Penelitian ini dilakukan mulai bulan April 2018 — Oktober 2018.

3.2 Alat dan Bahan

Penelitian terdiri dari dua tahap yaitu tahap pembuatan
silika gel jerami padi dan tahap pengujiannya dalam mereduksi
ion logam krom heksavalen. Alat dan bahan yang digunakan
yaitu sebagai berikut.

1. Pembuatan Silika Gel Jerami Padi.

Alat dan bahan yang digunakan berserta fungsinya
untuk membuat silika gel jerami padi dijelaskan sebagai

berikut.

a. Jerami padi : sumber bahan yang mengandung
silika (bagian batang tanaman
padi/ panjangnya 50-60 cm)

b. KOH : bahan ekstraksi silika

c. HCI : bahan pembuatan silika gel
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Timbangan
Kompor
Furnace
Cawan

Blender kering
Beaker glass

Hot plate

Magnetic stirrer
. Termometer

Kertas saring

. Corong
. Erlenmeyer
. Pipet tetes

. pH meter

. Alumunium foil

: bahan pengencer larutan dan

pembilasan

: menimbang massa bahan

: mengarangkan jerami padi

: mengabukan jerami padi

: wadah arang jerami padi saat

pengabuan

: menggerus abu sampai halus
: wadah pencampuran abu jerami

padi dan larutan KOH

: memanaskan larutan

: mengaduk larutan

: mengontrol suhu larutan

: menyaring residu abu yang telah

diekstraksi dan memisahkan
endapan hidrogel

: wadah kertas saring
: wadah penampungan filtrat
: meneteskan HCI ke dalam larutan

kalium silikat

: mengontrol tingkat keasaman

larutan

: wadabh silika gel saat dikeringkan

. Ayakan 100 mesh: mengayak abu yang telah halus
.- Ayakan 200 mesh: mengayak silika gel kering

2. Pengujian Silika Gel Jerami Padi
Silika gel jerami padi yang sudah jadi diujikan ke

dalam larutan yang mengandung logam krom
heksavalen (Cr®") dengan konsentrasi yang bervariasi.
Alat dan bahan yang digunakan antara lain sebagai
berikut.

a. Kristal K,Cr,0O7 : bahan baku limbah artifisial

b. Aquades : bahan pengencer larutan
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i c. Labu ukur : wadah pembuatan larutan induk Cr®*
= d. Silika gel : adsorben untuk mereduksi ion Cr®*
= e. Beaker glass : wadah proses adsorpsi

=1 f.. Magnetic stirrer : pengaduk saat proses adsorpsi

2 g. Kertas saring : memisahkan larutan limbah yang

telah diadsorpsi dengan silika gel
h. Corong : wadah kertas saring

i. Erlenmeyer : wadah penampung limbah yang
telah diadsorpsi dengan silika gel
j- Botol 300 mL  : wadah sampel yang telah diadsorpsi

k. AAS : menganalisa konsentrasi ion Cr®*
yang tersisa setelah diadsorpsi

l. FTIR : menganalisa gugus fungsi dalam
silika gel

3.3 Metode Penelitian

Penelitan menggunakan metode eksperimental atau
percobaan dalam skala laboratorium dan mengadakan
percobaan secara langsung untuk melihat dan memperoleh data
empiris melalui pengaruh variabel yang diteliti. Penelitian ini
dilakukan dalam beberapa tahapan yaitu mulai dari preparasi
bahan, pembuatan silika gel, pembuatan sampel hingga
pengujian sampel. Berikut adalah prosedur dari tiap tahapan.

3.3.1 Preparasi Abu Jerami Padi

Jerami padi jenis IR64 sebanyak 3 kg yang akan digunakan
terlebih  dahulu dicuci dengan air bersih PDAM untuk
menghilangkan  kotoran yang  memungkinkan  menjadi
pengganggu proses ekstraksi (Astuti, 2016). Setelah bersih,
jerami dikeringkan dengan cara dijemur di bawah sinar matahari
selama 2 hari, lalu dipotong kecil-kecil sepanjang 1 cm (Astuti,
2016).

%
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/ 3 kg Jerami padi varietas IRG4 /

¥

| Dicuci dengan air FOAM |

y

| Dikeringkan di bawsah sinar matahan selama 2 han |

!

| Dipotong sepanjang 1 cm |

Y

/ 50 gram jerami berukuran 1 cm /

| Diarangksan dengan kompor pada suhu 200°C selama 10 menit |

4

/ 22 gram arang jerami /

y

| Disbukan dalam fumsce pada suhu T00°C selama 2 jam |

Y

| Diletakkan dalam desikator selama 30 menit |

y

| Diblender sampai halus dan diaysk dengan ayskan 100 mesh |

/ Abu jerami padi ukuran 100 mesh /

| Disimpan dalam wadsh kedap air dan udara |

v

Gambar 3.1 Diagram Alir Proses Pengabuan Jerami Padi

repository

50 gram jerami berukuran 1 cm dipanaskan di atas kompor
merek Quantum tipe QGC 211 MES dengan suhu pemanasan
200°C selama 10 menit hingga menjadi arang dengan massa
rata-rata 18,75 gram dalam sekali proses. Total sebanyak 1600
gram jerami berukuran 1 cm yang diolah dapat menghasilkan
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arang total sebanyak 600 gram. Arang sebanyak 22 gram
dimasukkan ke dalam cawan porselen, lalu dipanaskan dalam
furnace (tungku pemanas) pada suhu 700°C selama 2 jam
sehingga menghasilkan abu jerami padi (Astuti, 2016). Abu
tersebut dimasukkan ke dalam desikator selama 30 menit, lalu
ditimbang massanya rata-rata sebanyak 12,77 gram abu jerami
tiap proses furnacing. Total sebanyak 418 gram arang yang
diabukan menghasilkan abu jerami sebanyak 242,6 gram. Abu
yang dihasilkan diblender sampai halus dengan blender kering
supaya mempermudah proses ekstraksi silika dalam abu, lalu
diayak dengan ayakan 100 mesh supaya ukuran abu homogen
(Astuti, 2016). Proses persiapan abu jerami padi dapat dilihat
seperti diagram alir proses pengabuan jerami padi pada
Gambar 3.1.
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3.3.2 Pembuatan Silika Gel Jerami Padi

Larutan KOH 3 M dibuat dengan melarutkan 168 gram
kristal KOH ke dalam 1 L aquades. Jumlah tersebut ditentukan
dengan perhitungan stoikiometri seperti di Lampiran 1. Abu
jerami padi berukuran 100 mesh ditimbang sebanyak 40 gram
dan ditambahkan ke dalam 320 mL KOH 3 M di dalam gelas
beaker 500 mL untuk membuat larutan kalium silikat, kemudian
didihkan menggunakan hot plate pada suhu 85°C selama 3 jam
sambil diaduk menggunakan magnetic stirrer (Wibowo, 2017).
Gelas beaker ditutup dengan plastik saat mendidihkan larutan
supaya tidak terjadi penguapan larutan KOH terlalu banyak.
Setelah mendidih, larutan kalium silikat didinginkan pada suhu
ruangan dan disaring menggunakan kertas saring Whatman No.
42, sehingga larutan kalium silikat bersih dari residu abu jerami
padi. Larutan kalium silikat tersebut dititrasi dengan HClI 6 M
sampai pH larutan 7,0/ netral (Astuti, 2016). Larutan Kalium
silikat tersebut didiamkan selama 3,5 jam pada suhu ruangan
supaya terbentuk endapan gel atau hidrogel (Wibowo, 2017).
Endapan gel yang terbentuk tersebut disaring dengan kertas
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saring Whatman No. 42 sambil dicuci dengan aquades hangat
50°C hingga air bilasan netral (Astuti, 2016). Waktu proses
pencucian ini selama 7 hari. Kemudian dikeringkan dalam oven
pada suhu 150°C selama 30 menit (Nandiyanto, 2016). Silika
gel jerami padi tersebut dihaluskan dengan blender lalu diayak
dengan ayakan 200 mesh dan ditimbang massa silika gel yang
didapatkan (Wibowo, 2017). Proses pembuatan silika gel jerami
padi dapat dilihat pada Gambar 3.2.

/ 40 gram abu jerami padi ukuran 100 mesh /

{

| Ditambahkan ke dalam 320 mL KOH 3 M |

v

| Dididihkan pada suhu 35°C selama 2 jam sambil diaduk |

1

| Didinginkan pada suhu ruangan |

¥

| Disaring menggunakan kertas saring Whatman Mo 42 |

!

| Dititra=i dengan HCI & M sampai pH larutan 7,0 |

v

| Diendapkan pada suhu ruangsn selama 3.5 jam |

i

Endapan hidrogel disaring dengan kertas saring Whatman Mo, 42
sambil dicuci dengan aguades hangat 50°C

!

| Dikeringkan pada suhu 150°C selama 30 menit |

v

| Dihaluskan dengan blender lalu dizyak dengan ayakan 200 mesh |

/ Silika gel jerami padi /

Gambar 3.2 Diagram Alir Proses Pembuatan Silika Gel Jerami Padi
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3.3.3 Penambahan Silika Gel Jerami Padi Untuk Mereduksi
Krom Heksavalen

Limbah yang digunakan dalam penelitian ini merupakan
limbah buatan atau artifisial yang diperoleh dari pelarutan
0,2828 gram kristal K,Cr,O; yang telah dioven selama 1 jam
pada suhu 150°C ke dalam 100 mL aquades menjadi larutan
induk 1000 mg/L (SNI 6989.71:2009). Larutan induk 1000 mg/L
diencerkan menjadi larutan baku 100 mg/L dengan cara
melarutkan 25 mL larutan induk ke dalam aquades hingga tanda
batas labu ukur ukuran 250 mL.

Variasi konsentrasi limbah artifisial dalam penelitian ini
antara lain 5; 10; 15; 20; 30 ppm. Variasi konsentrasi limbah
artifisial tersebut dibuat berdasarkan konsentrasi krom pada
sampel limbah penyamakan kulit dalam Giacinta et al. (2013)
yaitu 0,77 ppm dan konsentrasi krom pada sampel limbah
penyamakan kulit dalam Sugihartono (2016) sekitar 8,12-11,62
ppm. Pembuatan limbah artifisial dibuat dengan mengencerkan
larutan baku 100 mg/L dengan volume tertentu terhadap
aquades hingga tanda batas labu ukur berukuran 250 mL.
Volume larutan baku 100 mg/L yang diperlukan dalam
pembuatan limbah artifisial berkonsentrasi 5; 10; 15; 20; 30 ppm
berturut-turut yaitu 25 mL; 12,5 mL; 25 mL; 37,5 mL; 50 mL; 75
mL. Limbah artifisial tersebut diatur tingkat keasamannya
dengan meneteskan HNO3; 1M dan dikontrol dengan pH meter
hingga pH larutan menjadi 5-6 (Astuti, 2016). Perhitungan
massa kristal K,Cr,0; dan pengenceran larutan dapat dilihat
pada Lampiran 2. Pembuatan limbah artifisial dapat dilihat pada
Gambar 3.3.

Proses adsorpsi dilakukan dengan penambahan 1 gram
silika gel jerami padi ke dalam 200 mL limbah buatan (Maulida,
2015). Limbah buatan tersebut mengandung krom heksavalen
dengan konsentrasi yang berbeda antara lain 5; 10; 15; 20; 30
ppm. Waktu kontak proses adsorpsi selama 60 menit dengan
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kecepatan pengadukan 150 rpm pada suhu ruangan (Suka,
2008). Keadaan saat proses adsorpsi tersebut dibuat
berdasarkan peninjauan pustaka/studi literatur dari beberapa
penelitian. Setelah diadsorpsi, limbah didiamkan selama 30
menit lalu disaring dengan kertas saring Whatman No. 42 untuk
memisahkan silika gel jerami padi dan limbah yang telah
diadsorpsi. Limbah yang telah diadsorpsi dimasukkan ke dalam
botol sampel berukuran 300 mL dan ditutup rapat. Diagram alir
proses penambahan silika gel jerami padi ke dalam limbah
artifisial dapat dilihat di Gambar 3.4.

Dipanaskan kristal KzCraCy pada suhu 150°C selama 1 jam, laku
didinginkan dalam desikator

l

/ 10,2828 gram kristal KzCry Oy /

v

Dilarutkan dengan aquades yang ditambahkan hingga tanda batas
labu wkur 100 mL

/ Larutan induk 1000 ppm /

Diambil 25 mL dan diencerkan dengan aquades hingga tanda
batas labu ukur 250 mL

/ Larutan baku 100 ppm /

v

Diencerkan menjadi §; 10; 15; 20; 30 ppm dan diatur pH-nya ‘

sebesar 3-8 dengen menetaskan HMO; 1M

/ Limbah artificial Criv1) /

Gambar 3.3 Diagram Alir Proses Pembuatan Limbah Artifisial
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/ 1 gram silika gel jerami padi /

¥

| Dimasukkan ke dalam 200 mL limbah krom heksavalen artifisial |

)

| Diaduk dengan kecepatan 150 rpm selama 80 menit |

1)

Didiamkan selama 30 menit, lalu disaring dengan kertas saring
Vihatman Mo. 42

1)

| Dimasukkan ke dalam botol sampel ukuran 300 mL dan ditutup rapat |

/ Sampel analisa krom heksavalen /

Gambar 3.4 Diagram Alir Penambahan Silika Gel Jerami Padi dalam
Limbah Buatan
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Proses adsorpsi ini dilakukan sebanyak 3 kali pengulangan.
Sehingga jumlah sampel yang didapat yaitu 15 sampel. Sampel
diberi nama terlebih dahulu untuk selanjutnya dianalisa
konsentrasi akhir dari krom heksavalen yang tersisa
menggunakan AAS. Tabel 3.1 menjelaskan penamaan sampel
uji analisa krom heksavalen di penelitian ini.

Tabel 3.1 Desain Penelitian

Konsentrasi awal sampel (ppm)

langan "5c)  10(C)  15(Cy)  20(Cs)  30(Cy)

1(Ry) CiR; C:R; C:R; CsRy Cs Ry

2 (Ry) CiR; C:R; C:R; CiR Cs Ry

3 (Ra) CiRs CyR3 Cs:R3 CsRs CsRs
Keterangan:

C: R; :Konsentrasi awal 5 ppm ulangan 1

Ci1 R, :Konsentrasi awal 5 ppm ulangan 2

C:1 Rs :Konsentrasi awal 5 ppm ulangan 3
35
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C, Ry :Konsentrasi awal 10 ppm ulangan 1
C, R, :Konsentrasi awal 10 ppm ulangan 2
C, R; :Konsentrasi awal 10 ppm ulangan 3
C; Ry : Konsentrasi awal 15 ppm ulangan 1
Cs; R, : Konsentrasi awal 15 ppm ulangan 2
Cs3 Rs; : Konsentrasi awal 15 ppm ulangan 3
C, Ry :Konsentrasi awal 20 ppm ulangan 1
C, R, :Konsentrasi awal 20 ppm ulangan 2
C, Rs; :Konsentrasi awal 20 ppm ulangan 3
Cs Ry : Konsentrasi awal 30 ppm ulangan 1
Cs R, : Konsentrasi awal 30 ppm ulangan 2
Cs R; : Konsentrasi awal 30 ppm ulangan 3

3.4 Metode Analisis
3.4.1 Karakterisasi Gugus Fungsi Pada Silika Gel

Silika gel jerami padi yang telah dihasilkan selanjutnya
dikarakterisasi dengan spektroskopi inframerah atau FTIR.
Tujuannya untuk mengetahui gugus fungsi yang terdapat pada
silika gel. Gugus fungsi dalam silika gel yang berpengaruh
terhadap proses adsorpsi adalah gugus fungsi silanol dan
siloksan. Hasil analisa FTIR disuguhkan dalam bentuk grafik
spektrum, dimana sumbu x merupakan bilangan gelombang dan
sumbu y merupakan presentasi transmitan. Spektrum tersebut
terdiri dari puncak gelombang yang kemudian dibandingkan
dengan pembacaan puncak gelombang silika gel lain untuk
diinterpretasi. Silika gel pembanding yang digunakan antara lain
silika gel kiesel-60 dalam Silverstein (1991), silika gel sekam
jerami dalam Sriyanto (2015) dan silika gel jerami padi dalam
Nandiyanto (2016).

3.4.2 Pengujian Kadar Krom Heksavalen

Pengujian kadar kromium dilakukan dengan menguiji
sampel limbah buatan yang telah diadsorpsi dengan silika gel
jerami padi. Pengujian dilakukan di Perum Jasa Tirta Malang
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dengan metode spektrofotometri serapan atom (AAS)
berdasarkan SNI 6989.71:2009. Tujuan pengujian ini untuk
mengetahui seberapa besar efisiensi penurunan konsentrasi ion
logam kromium heksavalen dalam limbah buatan yang sudah
diketahui konsentrasi awalnya serta membandingkan hasil uji
terhadap sampel akhir dengan baku mutu limbah industri
penyamakan kulit. Efisiensi adsorpsi dapat diketahui dari hasil
perhitungan dengan rumus berikut.

%adsorpsi = “°—°¢ x 100% )

dimana:
Co = Konsentrasi awal larutan (mg/L)
Ce = Konsentrasi akhir larutan (mg/L)

3.4.3 Penentuan Adsorpsi Maksimum

Penentuan  adsorpsi  maksimum  bertujuan  untuk
mengetahui seberapa besar konsentrasi ion logam krom
heksavalen maksimum dalam limbah buatan yang dapat diserap
oleh silika gel jerami padi. Penelitian ini akan menggunakan
persamaan adsorpsi isotermal Langmuir dan Freundlich untuk
mendapatkan persamaan yang dapat menentukan adsorpsi
maksimum krom hesavalen oleh silika gel jerami padi. Data
konsentrasi kromium heksavalen sebelum dan setelah adsorpsi
ditabelkan seperti Tabel 3.2 berikut.

Tabel 3.2 Jumlah Krom (VI) yang Teradsorpsi Oleh Silika Gel dengan
Variasi Konsentrasi Awal

cr’” Massa cr’” CnPa )Y

No. awal silikagel  setimbang  teradsorpsi (mgr?g)
(ppm)  (gram)* (ppm) (ppm)

1 5 1

2 10 1

3 15 1

4 20 1

5 30 1

*tiap variasi konsentrasi akan terdapat 3 kali pengulangan
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Adosrpsi isoterm Langmuir diperoleh dari grafik hubungan
Ce terhadap C./(x/m), sedangkan adsorpsi isoterm Freundlich
diperoleh dari grafik hubungan antara log C. terhadap log (x/m).
Persamaan garis yang diperoleh pada pola isoterm Langmuir
dan Freundlich, diinterpretasikan pada pesamaan (7) dan (8)
berikut:
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Ce 1, Ce

Langmuir i @ SISO @)
Freundiich  : log(X) =logK +ZlogC, (8)
dimana:
C. = konsentrasi krom heksavalen dalam larutan setelah
adsorpsi (mg/L)
a = kapasitas adsorpsi maksimum silika gel jerami padi
(mg/g)
b = konstanta Langmuir (L/mg)
K = konstanta Freundlich (L/mg)
n = konstanta empiris
% = jumlah zat teradsorpsi per gram adsorben (mg/g)

Parameter untuk penentuan model isoterm adsorpsi
yang sesuai adalah yang dalam perhitungan memberikan
harga koefisien relasi (R?) paling tinggi dan mendekati 1.
Misalnya apabila harga koefisien korelasi model isoterm
Langmuir lebih besar dibandingkan model isoterm Freundlich,
maka model isoterm Langmuir lebih sesuai dari model isoterm
Freundlich, begitu pula sebaliknya (Khadijah, 2017).
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IV. HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Sintesis Silika Gel Jerami Padi
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Massa jerami padi IR 64, arang jerami, dan abu jerami saat
tahap persiapan ditimbang dengan neraca analitik di
Laboratorium Sentral dan llmu Hayati Universitas Brawijaya.
Pengukuran massa dilakukan ketika bahan tersebut akan
diproses dan setelah diproses. Rata-rata massa bahan sebelum
(massa awal) dan sesudah proses (massa hasil) serta total
massa bahan sebelum proses dan total massa bahan hasil
proses diperlukan untuk mengetahui rendemen bahan.
Rendemen merupakan persentase massa hbahan yang
dihasilkan dari tiap proses terhadap massa awal bahan sebelum
diproses. Rendemen total merupakan persentase massa bahan
yang dihasilkan tiap proses terhadap jerami padi IR 64
berukuran 1 cm. Rincian massa awal, massa hasil, dan
rendemen dapat dilihat di Tabel 4.1.

Tabel 4.1 Massa dan Rendemen Bahan

Kondisi Massa (g) Rendemen (%)
Proses i
Awal Hasil Awal Hasil Kondisi Jerami 1 cm
Awal
Peng- Jeramil Arang = g, g5 375 375
arangan cm jerami
Fumna- — Arang  Abu ., .52,  5g05 15,16
cing jerami jerami
ABU - - giiikes gel
Sintesis Jerami 100 9 40 2,78 6,95 1,04
mesh 200 mesh

Sumber: Data Penelitian (2018)

Berdasarkan data rendemen total yang terdapat di Tabel
4.1, rendemen total massa arang jerami terhadap jerami 1 cm
yang dihasilkan dari pengarangan pada suhu 200°C dan
rendemen total massa abu jerami yang dihasilkan dari
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pengabuan pada suhu 700°C terhadap massa jerami 1 cm
dalam penelitian ini lebih sedikit daripada literatur. Di dalam
penelitian Nandiyanto et al. (2016), hasil analisa jerami padi
Subang dengan Thermo Gravity Differential Thermal Analysis
(TG-DTA) menunjukkan pada suhu 200-320°C jerami sudah
berubah menjadi arang sebanyak 48% massa jerami dan pada
suhu lebih dari 500°C jerami sudah berubah menjadi abu
sebanyak 22% massa jerami. Sedangkan dalam penelitian ini
rendemen arang terhadap jerami hanya sebesar 37,5% dan
rendemen abu terhadap jerami hanya sebesar 15,16%.
Penelitian ini menggunakan metode ekstraksi secara basa
dengan larutan KOH 3M dan menghasilkan rendemen silika gel
kering teradap jerami padi sebesar 1,04%. Artinya, dari seratus
persen massa jerami padi IR 64 ukuran 1 cm yang disintesis
dapat menghasilkan silika gel ukuran 200 mesh sebanyak 1,04
persen, atau dengan kata lain 1000 gram jerami padi IR 64
dapat menghasilkan silika gel sebanyak 10,4 gram, dengan
catatan menggunakan metode yang sama dengan penelitian ini.

Sumber: Dokumentasi penelitian (2018)
Gambar 4.1 Ekstrak Kalium silikat dari Abu Jerami Padi, (a) silikat
sebelum tersaring (b) residu abu jerami (c) filtrat silikat

Kalium silikat yang dihasilkan dari proses ekstraksi abu
jerami 100 mesh dengan KOH 3M berupa larutan keruh
berwana abu-abu. Warna abu-abu tersebut dikarenakan adanya
residu abu tidak terlarut dalam Kalium silikat. Larutan Kalium
silikat yang terbentuk didinginkan pada suhu ruangan dan
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mengendapkan residu abu jerami padi. Waktu yang dibutuhkan
untuk proses ini sekitar 30 menit. Setelah disaring dengan
kertas saring Whatman No. 42, filtrat Kalium silikat yang sudah
dipisahkan dari residu abu jerami padi berupa larutan bening tak
berwarna. Kenampakan Kalium silikat yang lebih jelas dapat
dilihat pada Gambar 4.1.

Tabel 4.2 Data Presipitasi Kalium silikat dengan HCI 6M

pH Kalium Volume HCI = Hasil Massa Rendemen Silika
silikat 6M (mL) Silika Gel (g) gel dari abu” (%)
13,57 +0,16 136,83+ 12,73 2,78+0,41 6,95+1,02

Sumber: Hasil penelitian
*) massa abu jerami padi 40 gram

Penelitian ini melakukan proses sintesis silika gel jerami
padi dilakukan sebanyak 6 kali, sehingga terdapat enam gelas
beaker Kalium silikat yang terbentuk dimana masing-masing
memiliki kondisi pH awal yang sangat basa dan berbeda-beda.
Berdasarkan Tabel 4.2, sebelum ditambahkan larutan HCI,
Kalium silikat rata-rata memiliki pH awal 13,57. Dibutuhkan
sekitar 137 mL larutan HCI untuk setiap gelas beaker Kalium
silikat dari sekali proses ekstraksi dalam membentuk hidrogel
dan menurunkan pH larutan menjadi 7. Presipitasi larutan silikat
menggunakan HCI 6M menunjukkan bahwa pH larutan silikat
dapat mempengaruhi - pembentukan hidrogel. Selanjutnya
pembentukan hidrogel mempengaruhi banyaknya massa silika
gel yang dihasilkan.

Menurut Suka (2008), pembentukan gel yang optimal terjadi
pada pH netral yaitu 7,0, dikarenakan sifat silika tidak larut
dalam media dengan suasana netral, sehingga pada kondisi ini
pengendapan silika dapat berlangsung secara optimal. Pada pH
pembentukan gel <7,0 menunjukkan tidak terbentuk gel tetapi
hanya terjadi pembentukan endapan dengan ukuran butir yang
beragam dan dianggap kurang mendukung penerapan sol-gel.

Konsentrasi HCl yang digunakan untuk presipitasi larutan
silikat juga dapat mempengaruhi hasil massa silika gel kering.
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Menurut  Sholikha - (2011), sintesis silika gel dengan HCI
berkonsentrasi besar dapat mempercepat reaksi pembentukan
gel sehingga pengadukannya menjadi tidak optimal.
Pengadukan yang tidak optimal tersebut dapat menyebabkan
hidrogel yang terbentuk berukuran besar dengan bagian dalam
masih berupa Kalium silikat dan pada akhir proses pencucian
hanya didapatkan sedikit hidrogel.

Penambahan HCI tersebut merupakan bentuk tahap
hidrolisis dalam proses sol gel. Endapan gel berwarna putih
yang terbentuk (silika hidrosol) berasal dari reaksi pertukaran
ion K* dalam Kalium silikat dengan ion H* dalam HCI
(Nandiyanto, 2016). Selain pertukaran ion, saat pembentukan
gel terjadi juga melalui reaksi pembentukan ikatan siloksan (-Si-
O-Si-) dari silikat, sebagaimana reaksi kimia pada persamaan
(9) berikut (Handayani, 2015).

(©) (d)
Sumber: Dokumentasi Penelitian (2018)
Gambar 4.2 Sintesis Silika Gel (a) larutan garam KCI, (b) hidrogel,
(c) penyaringan dan pencucian hidrogel, (d) silika gel 200 mesh

Hidrogel yang diperoleh setelah presipitasi dengan HCI 6M,
hidrogel didiamkan selama 3,5 jam di suhu ruangan untuk
pematangan gel dan mengendapkan gel seperti Gambar 4.2.
Endapan hidrogel tersebut disaring menggunakan kertas saring
Whatman No. 42 sambil dicuci menggunakan aquades hangat
(suhu 50°C) untuk menghilangkan kandungan garam hingga pH
air bilasan netral. Waktu yang dibutuhkan untuk pencucian
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hidrogel dalam penelitian ini iialah 7 hari. Proses pencucian
hidrogel juga dapat menghilangkan sisa-sisa asam yang dapat
mengganggu proses selanjutnya. Silika gel jerami padi yang
dihasilkan berwarna putih (Gambar 4.2 d). Hal ini sesuai
dengan penelitian Fathonah (2012) yang menyatakan bahwa
semakin banyak aquades yang diberikan saat pencucian maka
semakin putih warna silika gel yang dihasilkan.
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4.2 Karakterisasi Silika Gel Jerami Padi dengan FTIR

Silika yang diperoleh dari jerami padi jenis IR64 dengan
metode ekstraksi dikarakterisasi dengan FTIR. Hasil analisis
FTIR silika gel berupa spektrum yang dapat dilihat di Gambar
4.3

Intensitas (%T)

T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500
F 813 [Silika gel jerarni padi)

Bilangan Gelombang (cm™)
Sumber: Laboratorium Sentral Universitas Negeri Malang, 2018
Gambar 4.3 Spektrum FTIR Silika Gel Jerami Padi, a) Vibrasi ulur—OH
dari Si-OH, b) Vibrasi tekuk —OH dari Si-OH, c) Vibrasi ulur asimetri Si-
O dari Si-O-Si, d) Vibrasi ulur Si=0 pada Si-OH, e) Vibrasi ulur simetri
Si-O dari Si-O-Si, f) Vibrasi tekuk Si-O-Si
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Spektrum tersebut menunjukkan beberapa puncak yang
mengindikasikan adanya beberapa gugus fungsi dalam sampel
silika gel, baik yang dimiliki oleh silika atau gugus fungsi yang
dari pengotor yang tidak dapat dibersihkan seluruhnya. Secara
umum, gugus fungsional pada silika gel adalah silanol (Si-OH)
dan siloksan (Si-O-Si). Hasil karakterisasi FTIR kemudian
dibandingkan dengan hasil karakterisasi FTIR silika gel kiesel-
60, silika gel sekam padi, dan silika gel jerami padi (jerami dari
daerah Subang) yang didapatkan dari literatur seperti pada
Tabel 4.3.

Tabel 4.3 Perbandingan Spektrum FTIR dan Interpretasinya
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Bilangan Gelombang Silika Gel (cm™)

Jerami Kiesel- Sekam Jerami Interpretasi
Padi? 607 Padi™  Padi™
330599 34157 34485 3427 V'bras'g‘:f‘(r)ho"' b
162985 16297 16355 1641 ~ Vibrasi tg'i‘_t(‘)kH'OH pan
Vibrasi ulur asimetri Si-
109943  1097,4 11032 1083 pagmniegall
Vibrasi ulur simetri Si-O
800,46 800,4 798,5 798 e Sl
95284 9663 9682 oo |if] Vibrasi ‘Js"i{rc)ﬂ'o pada
468,70 451,3 470,6 464 Vibrasi tekuk Si-O-Si

*) Sumber: Laboratorium Sentral FMIPA UM (2018)
**) Sumber: Silverstein (1991)

***) Sumber: Sriyanto (2005)

***¥) Sumber: Nandiyanto (2016)

Berdasarkan hasil uji FTIR, hasil spektra FTIR silika gel
jerami padi menunjukkan kemiripan dengan spektra silika
pembanding. Pada spektra keempatnya terdapat pita-pita
serapan pada bilangan gelombang yang hampir sama. Muncul
puncak pada bilangan gelombang 3200-3600 cm™? yang
kemungkinan menunjukkan adanya gugus O-H (alkohol) ikatan
hidrogen/fenol yang biasanya muncul pada bilangan gelombang
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tersebut. Pita serapan di bilangan gelombang 2800-3750 cm*
menunjukkan gugus —OH silanol dan H>O dalam silika gel
(Kalapathy, 2000). Puncak utama yang berkaitan dengan gugus
fungsi pada silika gel adalah pita lebar pada bilangan
gelombang 3305,99 cm* yang mengindikasikan adanya vibrasi
ulur gugus —OH (hidroksil) dari silanol (Si-OH). Pelebaran pita
serapan terjadi karena gugus fungsi —OH dan air terserap pada
permukaan silika melalui ikatan hidrogen (Khadijah, 2017).
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Muncul puncak pada bilangan gelombang 1610-1680 cm*
yang kemungkinan menunjukkan adanya gugus C=C (alkena)
yang biasanya muncul pada bilangan gelombang tersebut. Pada
pita serapan rentang tersebut diindikasi terdapat vibrasi tekuk
gugus —OH dari silanol yang terikat ditunjukkan pada bilangan
gelombang 1629,85 cm™. Kemunculan kedua puncak tersebut
menunjukkan adanya adsorpsi air selama proses ekstraksi
(Handayani, 2015).

Muncul puncak pada bilangan gelombang 1050-1300 cm
yang kemungkinan menunjukkan adanya gugus C-O (alkohol/
eter/ asam karboksilat/ ester) yang biasanya muncul pada
bilangan gelombang tersebut. Puncak dengan pita serapan kuat
dan lebar pada 1099,43 cm™ diindikasi terdapat vibrasi ulur
asimetri gugus fungsi Si—O dari siloksan (Si-O-Si) dalam silika
gel. Muncul puncak pada bilangan gelombang 690-900 cm™
yang kemungkinan menunjukkan adanya gugus cincin aromatik
berupa gugus C-H yang biasanya muncul pada bilangan
gelombang 690-900 cm™ dan 3010-3100 cm™.

Hasil analasis FTIR juga menunjukkan adanya puncak pada
bilangan gelombang 675-995 cm?® yang kemungkinan
merupakan gugus C-H alkena yang biasanya muncul pada
bilangan gelombang 675-995 cm?® dan 3010-3095 cm?,
sedangkan puncak pita serapan yang berkaitan dengan gugus
silika gel pada rentang gelombang tersebut mucul pada
bilangan gelombang 800,46 cm™. Pita serapan tersebut
merupakan vibrasi ulur simetri dari gugus Si—O dari siloksan.
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Keberadaan gugus fungsi Si-O-Si atau siloksan diperkuat
dengan adanya puncak pada bilangan gelombang 468,7 cm™
yang menunjukkan vibrasi tekuk ikatan Si-O-Si. Puncak lainnya
terdapat pada daerah 952,84 cm, yang menunjukkan adanya
ikatan antara Si-O dengan logam. Interpretasi data FTIR ini
sesuai dengan analisis fungsional silika gel yang dilakukan oleh
Silverstein (1991), Sriyanto (2005), dan Nandiyanto (2016).
Kemipiran pola pita serapan pada silika gel jerami padi dan
pola pita serapan pada silika pembanding untuk gugus silanol
dan gugus siloksan dapat disimpulkan terdapat kemiripan gugus
fungsional, hal ini menunjukkan bahwa jerami padi dapat
dijadikan sebagai bahan pembuatan silika gel yang mempunyai
kemampuan adsorpsi terhadap ion logam (Khadijah, 2017).

4.3 Pengaruh Silika Gel Jerami Padi Terhadap Limbah
Artifisial

Penambahan silika gel jerami padi dalam limbah artifisial
dilakukan untuk mengadsorpsi krom heksavalen dalam limbah
artifisial. Rasio adsorben terhadap adsorbat yang diterapkan
dalam penelitian ini yaitu 1 gram silika gel jerami padi terhadap
200 mL limbah artifisial dalam erlenmeyer berukuran 500 mL,
sehingga dosis adsorben yang digunakan yaitu 5 gram/L. Dosis
adsorben yang digunakan merupakan salah satu faktor penting
dalam adsorpsi. Karena jika jumlah ion logam dalam limbah
lebih banyak, maka akan menyebabkan permukaan silika gel
menjadi lebih cepat jenuh. Perbandingan tersebut dianut dari
sebuah penelitian mengenai adsorpsi krom heksavalen
terhadap adsorben gambut dengan sistem batch yang
menunjukkan hasil bahwa 200 mL limbah artifisial krom
heksavalen dengan variasi konsentrasi 5-25 mg/L dapat
diadsorpsi dengan optimum dengan dosis adsorben 4-9 gram/L
(Maulida, 2015).

Proses adsorpsi pada penelitian ini dilakukan pada suhu
ruangan. Pemilihan kondisi ini disebabkan proses adsorpsi pada
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suhu yang semakin tinggi menyebabkan ion logam berat yang
akan dijerap adsorben semakin sedikit. Hal ini terjadi karena
semakin tinggi suhu pada proses adsorpsi, maka pergerakan
ion dalam limbah artifisial semakin cepat sehingga jumlah ion
logam berat yang terserap oleh adsorben semakin berkurang
(Nurhasni, 2010).

: =
Sumber: Dokumentasi penelitian (2018)
Gambar 4.4 Sampel Limbah Artifisial Krom Heksavalen, (a)
konsentrasi 5 mg/L (b) konsentrasi 10 mg/L (c) konsentrasi 15 mg/L (d)
konsentrasi 20 mg/L (e) konsentrasi 30 mg/L

Kondisi awal limbah artifisial dari konsentrasi terendah ke
tertinggi dapat dilihat dalam Gambar 4.4 secara berurutan dari
gambar botol kiri ke kanan. pH awal limbah artifisial dikondisikan
pada rentang pH 5-6. Parameter pH diukur secara langsung
menggunakan pH meter, rata-rata pH terukur hasilnya dapat
dilihat pada Tabel 4.4.

Tabel 4.4 Hasil pH Terukur Sampel Limbah Atrtifisial

Sampel Konsentrasi pH Limbah
Cr®* (mg/L) Sebelum Adsorpsi Setelah Adsorpsi
Cs 30 51 6,56 a
Ca 20 5,2 6,80 b
Cs 15 53 6,97 c
C2 10 59 7,13 d
Cs1 5 57 7,43 e
BNT 5% 0,15

Sumber: Data penelitian (2018)
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Tabel 4.4 menunjukkan bahwa penyerapan ion logam krom
heksavalen oleh silika gel dapat meningkatkan pH hingga
memenuhi baku mutu PP. No. 81 Tahun 2001 tentang
Pengelolaan Kualitas Air dan Pengendalian Pencemaran Air.
Peraturan tersebut menentukan baku mutu parameter pH bagi
air kelas Il pada tingkat keasaman 6-9 atau netral. Kemampuan
penyerapan silika gel jerami padi sebagai adsorben dapat
dipengaruhi oleh pH awal limbah artifisial. Hal ini berhubungan
dengan adanya reaksi protonasi atau deprotonasi pada
permukaan sisi aktif dari adsorben yang mempengaruhi muatan
permukaan adsorben, derajat ionisasi dan spesi apa saja yang
dapat terserap. Nilai pH juga dapat mempengaruhi
kesetimbangan kimia limbah artifisial sebagai adsorbat maupun
adsorben yang mempengaruhi efisiensi adsorpsi.

Hasil perhitungan statistik uji ANOVA terhadap data pH
akhir (pH setelah adsorpsi) menuntukkan bahwa Fhiung>Ftabel.
Hasil tersebut menunjukkan bahwa data rata-rata pH setelah
adsorpsi tiap perlakuan (konsentrasi Cr®* limbah artifisial)
memiliki perbedaan yang nyata dan signifikan pada taraf
kepercayaan 5%. Nilai pembeda antar rata-rata populasi sampel
tiap perlakuan yaitu 0,15. Hasil uji lanjut BNT 5% data rata-rata
pH akhir dari tiap perlakuan menunjukkan adanya perbedaan
yang nyata, dan pH akhir limbah artifisial berpengaruh cukup
signifikan pada tiap perlakuan konsentrasi Cré* limbah artifisial
30 mg/L, 20 mg/L, 15 mg/L, 10 mg/L, dan 5 mg/L.

Nilai standar deviasi pH pada perlakuan menunjukkan hasil
yang sangat kecil (Lampiran 6). Nilai standar deviasi yang kecil
(0 - 0,15) tersebut menunjukkan bahwa nilai pH pada masing-
masing perlakuan tidak memiliki nilai perbedaan yang besar. Hal
ini disebabkan oleh pH awal limbah artifisial pada seluruh
perlakuan yang rentangnya tidak terlalu besar, sehingga
perbedaan nilai pH setelah diadsorpsi juga tidak memiliki
rentang yang terlalu jauh.
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Jika nilai pH awal dibandingkan dengan efisiensi adsorpsi
pada Tabel 4.5, maka dapat diketahui pH optimum untuk
adsorpsi krom heksavalen dalam limbah artifisial. Diketahui dari
hasil penelitian bahwa limbah artifisial sampel C4 pada pH 5,2
mengalami adsorpsi yang lebih optimum dari pada limbah
dengan pH yang lebih tinggi, yaitu dengan efisiensi adsorpsi
sebesar 42,67%.

Menurut Nurhasni (2010), sekam padi sebagai adsorben
mampu mengadsorpsi ion krom heksavalen secara optimum
pada pH 6 dengan efisiensi adsorpsi sebesar 93,33%,
sedangkan pada pH 3-5 efisiensinya hanya sebesar 60-80%.
Hal ini dikarenakan pada pH asam permukaan adsorben
dikelilingi oleh ion H* akibat terprotonasi dan menyebabkan
terjadinya tolakan antara permukaan adsorben dengan ion
logam, sehingga adsorpsinya pun menjadi rendah. Pengaruh pH
netral (pH 6-7) terhadap efisiensi penyerapannya menurun,
sebab pada pH tersebut ion logam krom heksavalen dapat
mengalami reaksi hidrolisis dalam larutan sehingga bentuk ion
logam krom heksavalen tidak stabil dan menyebabkan
penurunan kemampuan silika gel jerami padi untuk
mengadsorpsi.

Tabel 4.5 Efisiensi Adsorpsi Silika Gel Jerami Padi Terhadap Cré*

Konsentrasi Cr®* (ppm) Efidiensi
Sampel .
Awal (Co) Akhir (Ce) adsorpsi (%)
Ci 5 4,36 a 12,79 a
C2 10 7,26 b 27,43 ab
Cs 15 11,37 c 24,18 ab
Cs 20 11,47 c 42,67 b
Cs 30 19,37 d 35,43 b
BNT 5% 2,27 17,5

Sumber: Data penelitian (2018)

Pengukuran  ion logam berat krom heksavalen
menggunakan AAS oleh analis Laboratorium Lingkungan di
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Perum Jasa Tirta | yang hasilnya secara detail dapat dilihat
pada Lampiran 5. Rata-rata konsentrasi ion krom heksavalen
dan rata-rata efisiensi adsorpsi silika gel jerami padi dapat
dilihat di Tabel 4.5. Konsentrasi Cr®* limbah artifisial setelah
diadsorpsi tidak dapat diperoleh kondisi yang memenuhi baku
mutu parameter krom heksavalen yang ditetapkan dalam PP.
No. 81 Tahun 2001 tentang Pengelolaan Kualitas Air dan
Pengendalian Pencemaran Air bahkan terhadap kelas 1V yang
merupakan kualitas air permukaan terburuk diantara yang bisa
dimanfaatkan yaitu 1 ppm. Berdasarkan data hasil analisa yang
diperoleh, selisih konsentrasi awal dan konsentrasi akhir limbah
artifisial yang menunjukkan kecenderungan penurunan yang
tidak signifikan bahkan terdapat sedikit kenaikan konsentrasi
krom heksavalen, sehingga tidak diperoleh titik optimum.
Namun, dapat diketahui bahwa efisiensi adsorpsi terbesar
terjadi pada limbah sampel C, dengan konsentrasi awal 20 ppm
yaitu 42,67%.

Efisiensi adsorpsi silika gel jerami padi pada konsentrasi
awal limbah 30 ppm yaitu 35,43%. Nilai efisiensi tersebut lebih
kecil dibandingkan dengan efisiensi adsorpsi pada limbah
dengan konsentrasi awal 20 ppm. Peningkatan konsentrasi Cr®*
dalam limbah artifisial menyebabkan efisiensi adsorpsi silika gel
menurun. Hal ini dikarenakan kemampuan menyerap adsorben
terhadap ion logam berat Cr®" sudah maksimum, dengan kata
lain kapasitas serap maksimum silika gel jerami padi telah
tercapai pada konsentrasi 20 ppm.

Menurut Nurhasni (2010), penurunan efisiensi penyerapan
disebabkan karena pada konsentrasi yang lebih tinggi, jumlah
ion logam dalam larutan tidak sebanding dengan jumlah pertikel
adsorben yang tersedia sehingga permukaannya akan
mencapai titik jenuh dan efisiensi penyerapannya pun menurun.
Permukaan adsorben yang sudah jenuh atau mendekati jenuh
terhadap adsorbat, dapat terjadi dua hal. Pertama, terbentuk
lapisan adsorpsi kedua dan seterusnya di atas adsorbat yang
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telah terikat di permukaan, gejala ini disebut adsorpsi multilayer.
Kedua, tidak terbentuk lapisan kedua dan seterusnya sehingga
adsorbat yang belum teradsorpsi berdifusi keluar pori dan
kembali ke arus fluida.

Hasil perhitungan statistik uji ANOVA terhadap data
konsentrasi akhir (konsentrasi Cr®* limbah artifisial setelah
adsorpsi) menunjukkan bahwa Fhiung>Fuabe.  Hasil  tersebut
menunjukkan bahwa data rata-rata konsentrasi Cr®" limbah
setelah adsorpsi tiap perlakuan (konsentrasi Cr®* limbah artifisial
sebelum adsorpsi) memiliki perbedaan yang nyata dan
signifikan pada taraf kepercayaan 5%. Nilai pembeda antar rata-
rata populasi sampel tiap perlakuan yaitu 2,27. Hasil uji lanjut
BNT 5% terhadap data rata-rata konsentrasi akhir dari
perlakuan konsentrasi awal 5 mg/L berbeda nyata dengan
konsentrasi awal 10 mg/L, begitu pun dengan perlakuan
konsentrasi awal 10 mg/L terhadap konsentrasi awal 15 mg/L.
Namun, perlakuan konsentrasi awal 15 mg/L dan 20 mg/L
menunjukkan data rata-rata konsentrasi akhir keduanya tidak
memiliki perbedaan yang nyata, sedangkan perlakuan
konsentrasi awal 20 mg/L dan 30 mg/L memiliki perbedaan
nyang nyata.

Selanjutnya, hasil perhitungan uji ANOVA terhadap data
efisiensi adsorpsi silika gel jerami padi terhadap ion logam krom
heksavalen menunjukkan menunjukkan bahwa Fhiung>Ftabel.
Artinya, data rata-rata efisiensi adsorpsi tiap perlakuan
(konsentrasi Cr®* limbah artifisial sebelum adsorpsi) memiliki
perbedaan yang nyata dan signifikan pada taraf kepercayaan
5%. Nilai pembeda antar rata-rata populasi sampel tiap
perlakuan yaitu 17,5. Hasil uji lanjut BNT 5% terhadap data rata-
rata efisiensi adsorpsi dari tiap perlakuan tidak berbeda nyata.

Nilai standar deviasi data konsentrasi akhir pada perlakuan
menunjukkan hasil yang sangat kecil (Lampiran 5). Nilai
standar deviasi yang kecil (0,57 — 2,33) tersebut menunjukkan
bahwa nilai pH pada masing-masing perlakuan tidak memiliki
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nilai perbedaan yang besar. Berbeda dengan nilai standar
deviasi efisiensi adsorpsi yang rentangnya cukup besar
(Lampiran 7), yaitu 3,78 - 17,74. Hal ini disebabkan oleh
perbedaan kadar krom heksavalen yang diadsorpsi oleh silika
gel pada tiap perlakuan dan kapasitas adsorpsi silika gel jerami
padi terhadap ion logam krom heksavalen dalam limbah
artifisial.
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4.4 Analisa Adsorpsi Isotermal Silika Gel Jerami dengan
Persamaan Langmuir dan Freundlich

Kesetimbangan adsorpsi digunakan untuk mengetahui
kemampuan maksimum silika gel jerami padi sebagai adsorben
dalam menjerap ion logam krom heksavalen dalam limbah
artifisial sebagai adsorbat. Hasil penelitian dapat menunjukkan
kemampuan penjerapan adsorben terhadap ion Cr® dalam
limbah artifisial pada berbagai variasi konsentrasi adsorbat.
Berdasarkan hasil perhitungan yang diperoleh, didapatkan grafik
hubungan antara konsentrasi awal Cr® dengan kapasitas
adsorpsi yang ditunjukkan oleh Gambar 4.5.

< 25 7 y = 0,0842x - 0,3009
L: 2 A R?=0,9389

= * @ Kapasitas Adsorpsi
v o515 .

3 = Silika Gel (mg/g)
< £ 4

gz *

< E 0,5 - —— Linear (Kapasitas
E = Adsorpsi Silika Gel
® 0 - - (mg/g))

g 0 20 40

Konsentrasi Cré* Limbah Artifisial (Co) (ppm)

Sumber: Data penelitian (2018)
Gambar 4.5 Kurva Hubungan Kapasitas Adsorpsi Silika Gel dengan
Konsentrasi Awal Cré*
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Berdasarkan grafik - dapat disimpulkan - bahwa semakin
besar konsentrasi awal krom heksavalen limbah artifisial maka
semakin meningkat pula kapasitas adsorpsi silika gel jerami
padi. Hubungan antara kapasitas adsorpsi silika gel jerami padi
dengan konsentrasi awal krom heksavalen dalam limbah
artifisial memiliki linearitas (R?) sebesar 0,93894 atau 93,89%.
Keadaan ini disebabkan semakin tinggi konsentrasi awal limbabh,
semakin banyak jumlah ion logam yang dapat terikat pada
permukaan silika gel dan mencapai titik optimum pada
konsentrasi tertentu, kemudian mencapai titik jenuhnya
(Fathonah, 2012).

Hasil perhitungan statistik uji ANOVA terhadap data
kapasitas adsorpsi maksimum silika gel jerami padi terhadap ion
logam krom heksavalen (Lampiran 11) menunjukkan bahwa
Fhitung>Ftaver. -~ Hasil tersebut menunjukkan bahwa rata-rata
kapasitas adsorpsi maksimum silika gel tiap perlakuan
(konsentrasi Cr®* limbah artifisial sebelum adsorpsi) memiliki
perbedaan yang nyata dan signifikan pada taraf kepercayaan
5%. Nilai pembeda antar rata-rata populasi sampel tiap
perlakuan yaitu 0,45. Hasil uji lanjut BNT 5% terhadap data rata-
rata kapasitas adsorpsi maksimum dari perlakuan konsentrasi
awal 10 mg/L tidak berbeda nyata dengan konsentrasi awal 15
mg/L, namun pada perlakuan konsentrasi awal 15 mg/L memiliki
kapasitas maksimum silika gel yang berbeda nyata terhadap
perlakuan 5 mg/L dan 20 mg/L. Sedangkan kapasitas
maksimum silika gel pada perlakuan 20 mg/L dan 30 mg/L tidak
terdapat perbedaan yang nyata antara keduanya. Jadi dapat
disimpulkan bahwa meskipun kapasitas maksimum silika gel
jerami padi terhadap ion krom heksavalen dalam limbah artifisial
meningkat seiring meningkatnya konsentrasi perlakuan,
adsorpsi optimumnya pada perlakuan konsentrasi awal 20 mg/L.
Sebab antara perlakuan 20 mg/L dan 30 mg/L tidak memiliki
perbedaan yang signifikan.
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Persamaan adsorpsi isotermal merupakan gambaran
interaksi antara jumlah ion logam krom (VI) yang teradsorpsi
dengan dan konsentrasi zat yang belum teradsorpsi dalam fase
cair (Salam, 2011). Tipe isoterm adsorpsi dapat digunakan
untuk mengetahui mekanisme penjerapan silika gel jerami padi
terhadap ion logam krom (VI) yaitu isoterm Langmuir dan
isoterm - Freundlich. Isoterm Langmuir merupakan proses
adsorpsi yang berlangsung secara kimisorpsi monolayer atau
satu lapis, sehingga adsorpsi hanya terjadi pada permukaannya
saja (Purnama, 2016). Konsep adsorpsi menurut isoterm
Langmuir yaitu pada permukaan adsorben terdapat situs aktif
bersifat homogen yang proporsional dengan luas permukaan,
setiap situs aktif hanya mengadsorpsi satu molekul adsorbat
saja, sedangkan isoterm Freundlich menganut konsep adsorpsi
yang terjadi secara fisisorpsi atau banyak lapisan, sehingga
permukaan adsorben bersifat heterogen (Khadijah, 2017).

Penentuan adsorpsi maksimum dengan metode isoterm
Langmuir pada silika gel jerami padi terhadap ion logam Cr*®
dilakukan dengan menghitung nilai penurunan konsentrasi ion
logam Cr*¢ yang terlah diadsorpsi oleh silika gel jerami padi per
gram massa silika gel atau disimbolkan sebagai x/m dalam
satuan mg/gr. Data yang dibutuhkan selanjutnya antara lain Ce
(konsentrasi Cr®* limbah setelah diadsorpsi dalam ppm) dan
nilai Ce/(x/m) yang didapat dari pembagian nilai Ce terhadap
nilai x/m tiap sampel. Sedangkan untuk metode isoterm
Freundlich dibutuhkan data nilai log (x/m) dan log Ce yang
didapat dengan cara melogaritmakan nilai masing-masing x/m
dan Ce. Perhitungan tersebut dilakukan dengan aplikasi
Microsoft Excel 2010 yang hasilnya dapat dilihat di Tabel 4.6
dan untuk perhitungannya dapat dilihat di Lampiran 12.
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Tabel 4.6 Hasil Perhitungan Konsentrasi Cré* Teradsorpsi Oleh Silika
Gel Jerami Padi Dengan Variasi Konsentrasi Awal
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) e V.Olume Cteradsorpsi A8 (mg/g)
Sampel R, Limbah (Co-Co) X (9) TBNT5% =
(L) 0,45

Ci 5 4,36 0,2 0,64 0,000128 0,1279 a
C: 10 7,26 0,2 2,74 0,000549 0,5486 ab
Cs 15 11,37 0,2 3,63 0,000725  0,7253 b
Cs 20 11,46 0,2 8,53 0,001707 11,7067 c
Cs 30 19,37 0,2 10,63 0,002126  2,1260c

Sumber: Data Penelitian (2018)

Untuk mendapatkan persamaan dan nilai koefisien, pada
isoterm adsorpsi Langmuir dilakukan dengan cara pembuatan
grafik hubungan Ce/(x/m) terhadap Ce, sedangkan isoterm
adsorpsi Freundlich dilakukan dengan pembuatan grafik
hubungan log x/m terhadap log Ce. Pembuatan grafik juga
dilkukan dengan apilkasi Microsoft Excel 2010 menggunakan
data yang terdapat di Tabel 4.7.

Tabel 4.7 Data Penentuan Konstanta Isoterm Adsorpsi Langmuir dan

Freundlich
Langmuir Freundlich
Sampel Log
Ce Ce/(x/m) Log Ce (x/m)
Ci 4,3607 34,1032 -0,8932 0,6396
Cz 7,2570 13,2282 -0,2607 0,8608
Cs 11,3733 15,6801 -0,1395 1,0559
Ca 11,4667 6,7188 0,2321 1,0594
Cs 19,3700 9,1110 0,3276 1,2871

Sumber: Data Penelitian (2018)

Persamaan grafik yang dihasilkan berupa persamaan linear
singular yaitu dalam bentuk y = ax + b, dan dihasilkan koefisien
korelasi (R?) antara data pada sumbu x dan y yang
menunjukkan linearitas tiap adsorpsi isotermal. Jika koefisien
korelasi (R?) semakin mendekati 1, maka dapat dikatakan
bahwa data-data yang diperoleh dari penelitian ini sesuai
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dengan model kesetimbangan adsorpsi tersebut. Grafik isoterm
Langmuir dan isoterm Freundlich yang diperoleh dapat dilihat
pada Gambar 4.6 dan Gambar 4.7.

40 -
1 @

w w
o un
1

y =-1,3429x + 30,225
R?=0,4932

w
1

¢ Ce

Ce/(X/m)
= 8 N

w
1

—— Linear (Ce)

S
*

o un
I

Ce

Sumber: Data penelitian (2018)
Gambar 4.6 Grafik Persamaan Adsorpsi Isotermal Langmuir

0,6 ~
04 -
0,2 -
0,0
0,2 0,0

y=1,8775x - 1,9877
R*=0,888

@ log(x/m)

log (x/m)

-0,4 - —— Linear (log(x/m))
_0,6 u
_0,8 u

_]_,0 J

4
log Ce

Sumber: Data penelitian (2018)
Gambar 4.7 Grafik Persamaan Adsorpsi Isotermal Freundlich

Berdasarkan kedua grafik yang diperoleh dapat diketahui
bahwa data yang diperoleh dalam penelitian ini lebih mengikuti
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model persamaan kesetimbangan adsorpsi isoterm Freundlich.
Karena nilai koefisian korelasi dari persamaan liniar model
isoterm Freundlich lebih besar dan lebih mendekati 1
dibandingkan nilai R? model isoterm Langmuir yaitu 0,888 atau
88,80%, sedangkan R? model isoterm Langmuir bernilai 0,4932
atau 49,32%. Persamaan linear yang diperoleh pada model
isoterm Langmuir yaitu y = -1,3429x + 20,225, sedangkan
persamaan linear untuk model isoterm Freundlich yaitu y =
1,8775x — 1,9877.

Tabel 4.8 Nilai Konstanta Persamaan Adsorpsi Isotermal

Model Isoterm Konstanta Nilai Konstanta
Langmuir a -0,7447 mgl/g
b -0,0444 L/mg
Freundlich n 0,5326 L/mg
K 0,051428

Sumber: Data penelitian (2018)

Persamaan garis linear model isoterm Langmuir dan model
isoterm Freundlich yang diperoleh kemudian diinterpretasikan
pada persamaan (7) dan (8). Menurut model isoterm Langmuir
terdapat konstanta a menggambarkan jumlah adsorbat yang
dijerap atau kapasitas adsorpsi untuk membentuk lapisan
sempurna pada pemukaan adsorben, sedangkan untuk
konstanta b merupakan konstanta yang bertambah nilainya
dengan kenaikan ukuran molekuler yang menunjukkan kekuatan
ikatan molekul adsorbat pada adsorben. Menurut persamaan
isoterm Freundlich terdapat konstanta n dan K yang nilainya
tergantung pada suhu, adsorben, dan unsur-unsur yang dijerap.
Konstanta n menggambarkan intensitas dari adsorpsi,
sedangkan nilai konstanta K menunjukkan kapasitas adsorpsi
dari adsorben (Victoria, 2009). Nilai konstanta a, b, n, dan K
pada isoterm adsorpsi dalam Tabel 4.8 tidak dapat
dibandingkan satu sama lain, karena asumsi atau konsep
adsorpsi keduanya berbeda.
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Nilai konstanta isoterm yang diperoleh kemudian dapat
digunakan untuk menghitung besar penurunan konsentrasi ion
logam krom heksavalen dalam suatu larutan dengan
menimbang berapa gram silika gel daun tebu yang dibutuhkan
per 200 mL air yang mengandung kontaminan logam krom
heksavalen atau menghitung penurunan Kkonsentrasi agar
hasilnya sesuai dengan ketentuan yang telah ditetapkan yaitu
tidak lebih dari 0,05 ppm.

Dikarenakan data untuk isoterm Freundlich dalam penelitian
ini lebih linear dari isoterm Langmuir, maka penentuan adsorpsi
maksimum yang lebih sesuai untuk diterapkan adalah isoterm
Freundlich. Oleh karena itu, mekanisme adsorpsi silika gel
terhadap ion logam krom heksavalen dalam limbah artifisial
cenderung berlangsung secara fisisorpsi, karena ion logam Cré*
terperangkap dalam struktur silika gel yang berpori. Silika gel
jerami padi juga tergolong sebagai silika yang amorf dan terdiri
dari partikel dalam bentuk (SiO2)n.

Silika gel memiliki ukuran pori-pori yang besar sehingga
silika gel merupakan adsorben alami, sehingga terdapat ruang
pengunci yang memberi media dengan luas permukaan yang
besar. Ruang tersebut menyebabkan timbulnya gaya van der
waals antara permukaan adsorben dan ion logam Cr®. Gaya
van der waals terjadi ketika gaya tarik molekul antara larutan
dan permukaan media lebih besar daripada gaya tarik substansi
terlarut dan larutan, sehingga zat terlarut tersebut dapat
diadsorpsi ke permukaan adsorben. Gaya tarik menarik tersebut
timbul akibat fluktuasi distribusi muatan dalam silika gel jerami
padi dan ion logam krom heksavalen (Mar’atus, 2012).
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V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan
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Berdasarkan penelitian tentang penurunan kadar ion logam
krom heksavalen menggunakan silika gel hasil sintesis dari
jerami padi yang telah dilakukan, maka dapat disimpulkan
seperti di bawah ini.

1.Hasil analisis FTIR silika gel jerami padi menunjukkan

karakteristik silika gel yaitu adanya gugus fungsi silanol
dan siloksan pada permukaannya yang mampu
mengadsorpsi ion logam krom heksavalen dalam limbah.
2. Efisiensi adsorpsi terbesar terjadi pada limbah dengan
konsentrasi awal 20 ppm yaitu sebesar 42,67%.

3.Persamaan isoterm Freundlich lebih sesuai dalam
menentukan adsorpsi maksimum silika gel jerami padi
terhadap ion logam Cr® dalam limbah artifisial
dibandingkan persamaan isoterm Langmuir dengan
korelasi linear (R?) sebesar 0,888, dengan nilai konstanta
n = 0,0514 dan K = 0,5326 L/mg.

5.2 Saran

Saran yang dapat diberikan penulis terkait penelitian yang
telah dilakukan sebagai berikut.

1.Penelitian lanjutan yang perlu dilakukan yaitu
menurunkan pH awal limbah supaya ion logam Cr¢* lebih
terionisasi dan lebih optimum lagi  penurunan
konsentrasinya hingga ambang baku mutu.

2.Untuk produksi silika gel secara komersial sebaiknya
lebih mengoptimumkan lagi proses presipitasi dan
pematangan hidrogelnya supaya massa silika gel kering
yang didapat lebih banyak.
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