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KATA PENGANTAR

Alhamdulillahi Robbil ‘alamin, Jurnal Riset Teknologi Pencegahan Pencemaran Industri (JRTPPI) menghadirkan
kembali arcikel-artikel ilmiah kususnya dibidang tf:knologi lingkung;m melalui volume 8 no 2. Apresiasi yang tinggi lkami
tujukan kepada author, editorial board, Kepala BBTPPI dan Kepala Bidang heserta Kasei Litbang yang telah akdif berperan
serta sehingga mampu mempertahankan konsistensi kualitas terbitan berkala dengan tepat waktu.

JRTPPI tetap menjalankan pengelolaan naskah berdasar sistem OJS yang menyeluruh dari submission, review dan
editing. Para author telah sedikic banyak memahami dan menyesuaikan pilihan e-jornal ini sehingga tercatac telah terjadi
peningkatan aktivitas pengiriman naskah. Status sampai saat ini tercatat 1 naskah unassigned, 6 in review dan S in editing selain
beberapa naskah yang terpaksa harus ditolak (rejecs).  Trend keberterimaan ini akan menjadi pertimbangan penting untuk
menuju jurnal yang berkualitas sebelum melangkah ke rintisan terindeksasi global.

Artikel yang termuat dalam edisi ini terdiri dari tiga kelompok penting, yaitu: pemanfaatan material alam (limbah
biomass), teknologi pengolahan limbah berkualifikasi advazce dan implementasi biotek dibidang pangan yang pro lingkungan.
Kelima naskah yang diterima di edisi ini berasal dari BPPT, LIPI, BBTPPI dan Politeknik. Dhurasi pengiriman, penelaahan
dan editing dari naskah-naskah rersebut berkisar antara 2-3 bulan.

Semoga artikel ilmiah ini dapat menambah sumber pengetahuan dan pengalaman bagi para pembaca baik dari
kalangan akademisi, peneliti, industri maupun masyarakat luas. Kami mf:nyadari bahwa ridak ada sesuatu yang sempurna

maka peningkatan dari semua pihak yang terlibat senantiasa terus dilakukan.

Semarang, November 2017

7~ aae

Chief Editor
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Nida Sopiah, Djoko Prasetyo, Dwindrata B Aviantara
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Nida Sopiah, Djoko Prasctyo, Dwindrata B Aviantara (Center of
Water and Waste L'reaument L'echnology)

The effeer activation of activated catbon from oil palm empty fruit

bunches to dissolved cadmium adsorprion

Jurnal Risct L'cknologi Pencegahan Pencemaran Industri, November
2017, Vol. 8, No. 2, p. 53-64, 2 ill, 5 tab, 18 rel’

Oil Palm Empty Fruit Bunches {QPEFB) arc biomaterials thar have
potential to be developed as a raw material for activated carbon.
QPFEFD consists of 55-60% lignocellulose which is can be utilized as
an adsorbent to crear heavy merals. In this study the activated carbon
from OPEFB was prepared by carbonization at 300, 350 and 400"
for 60 minutes followed by chemical activation using sodium acetate
IN, ammonium chloride IN and ammonium sulfate 1N with
heating temperatures ac 120"C for 60 minutes and ambicnt
temperatuce respectively. The formed adsorbents were tested by
using 1:15 ratio (w/v) to adsorb the disselved cadmium. The results
showed thar activated catbon which was activared by using sodium
acetate 1N had rthe highesr adsorprion compared to ammonium
chloride 1N and ammonium sulfate 1N, Activated carbon which was
treated at ambient temperature by using sodium acetate 1N had
adsorption of dissolved cadmium in amount of 99.3% (w/v) al
330°C and 96.51% (w/v) at 300°C, whilst by heating temperatures
of 120'C for 60 minutes, its adsorption of dissolved cadmium was
100% (wivy at 350"C..

{Author)
Keywords @ oil palm empry fruic bunches {OPEEB), activated carbon,

ﬂ.d.‘i(l 1'[!(_‘1 1T

Tanggal diterbitkan 21 November 2017

‘The advanced oxidation process (AOP) is a potential wastewater
treatment technology for the textile industry. The weakness of this
technology is the use of Hx(): which has implicarions on operational
costs and increased acidity levels. The integrated catalytic ozonation
technology of Fe:); and Al catalysts with micro diffuser is a
cheap and cfficient solution alternative. ‘The catalytic ozonation was
cartied out by variadion of catalyst dose 500 g, 1000 g, 1500 g and
ozone flow 1, 2, 3, 4 L/min with the volume of wastewater 20 L.
Optimization of catalytic ozonation process was done through
vatiation of contact time. The performance of caralyst function is
measured by usage life. Reactor performance indicators are measured
by color, temperature, TSS, COD and BODs parameters. The best
cacalytic ozonation conditions for the dose of 1000 g of Lex(); and
AL, catalytic ozenation time of 20 minutes with ozenc flow 2 L f

mir.

{Author)

Keywords : caralytic owonation, Te:(Oy, Al:(, micro diffuser

Rame, Agus Purwanto, Agung Budiaro (Center of  Industrial

Pollution Prevention Technology, Semarang)

Treaument of textile waste warter based caralytic ozonation with iron
(III) oxide {l'ex(3;) and aluminum oxide {AlA}) catalysts using

micro diffuser

Jurnal Risct L'cknologi Pencegahan Pencemaran Industrd, November
2017, Vol 8. Nu, 2, p. 65-74, 4 1ll, 4 1aly, 35 rel’

Adid Adep Dwiatmoko-~, Nino Rinaldi? {-University of Scicnce and
Technology, Yuscong-gu, Dacjeon, “Rescarch Center for Chemistry,
LIPI, Scrpong )

Preparation and Characterization of Solid Acid Based on Niobia for

Glucose Production

Jurnal Riset "I'cknologi Pencegahan Pencemaran Industri, November
2017, Vol. 8, No. 2, p. 75-80, 2ill, 1 taly, 13 ref

‘The niobia-bascd solid acid catalyst has been prepared and tested for
hydrolysis reaction of cellobiose to produce glucose, To increase Lis
activity, the catalyst surface is modified using phospheric acid.
Caralyst characterizarion was performed using X-ray photoelectron
spectroscopy (XPS), Keray diffracion  (XRD), and ammonia-
temperature  programmed  desorprion  (NH3-1P1Y}.  Surface
modification of catalyst increased catalyst sclectivity to glucose from
the hydrolysis reaction. I is believed that the main contribucion char
causcs the increased sclectivity was the formadion of the dihvdrogen
phosphate species on the surface of the catalyst, which was e
resultant reaction berween phosphoric acid and niobic acid. This

iii
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study shows that surface modificadon of niobic acid catalyst
promotes the formation of an imporcant product of cellobiose,
which can also be applied for cellulose from biomass.

{Author)

Kevwords ; niobia, catalyst, hvdrolysis, glucose, cellobiose

Adhi Sctiawan-', Hanoni® , Agung Nugrohe’ (-Waste Trearment
Lnginering, Shipbuilding Institute of Polytechnic Surabaya, > Works
Safery and Health Engineering, , Shipbuilding Institute of
Palytechnic Surabaya )

Analysis application of quicklime as vapour acid adsorbent in the

sump pit water trearment plant PLTGU

Jurnal Riset "l'cknologi Pencegahan Pencemaran [nduseri, November
2017, Vol. 8, No. 2, p. 82-92, 10/ll, 1 tab, 31 rcf

Acid vapor is one of the air pollutants which potentially harmful o
human health and corrosion problem to the inscrumentation. The
use of quicklime as the adsorbent become an affordable and effective
alternative in reducing HCL vapour emissions in the air, Corrosion
problems often oceur in equipment around WI'T arca due to HCI
content in regeneration reaction residue disposed in the sump pit.
Volatility and highly corrosive properties in HCL gencrate acid
vapor around the pit sump, trigger corrosion of cquipment in che
WP area. L'he purpose of this study is to determine the highest
adsorption capacity using quicklime, with CaO purity about 22%
and 52% respectively. The particle size of quicklime was 100 mesh
and 200 mesh respectively. The XRD analysis indicated the
formation of CaClOH becanse of HCI adsorption by quicklime.
These products were formed as a resule of reactions between CaQ)
and Ca(CH): with 2 vapor of HCL Increasing the purity of
quicklime accompanicd by lowcring the size particles increase the
capacity of HCl vapour adsorption. TGA (Thermal Cravimetry
Analysis) showed that quicklime with CaQ purity 52 % and size of
200 mesh had the highest adsorption capacity compared to other
quicklime samples, which was about 0.121 mg HCl mg adsorbent.

{Author)
KC}-‘WOI‘C]S +adsorption, quicklime, 1HCL TGA

this study aims to determine the ability of Aelpferax spp bacteria in
the process of salt crystallization and the quality of resulted salt
NaCl. This research was divided into two stages. First stage was to
determine of the number of starters for crystallization and sccond
stage focused on experiments of crysrallization. The measured
parameters were absorbance {OD 600), putity of crystallized Na(ll,
salt solution concentration ("Be), turbidity, crysial color, and
microscopic observation. The variable in the first stage were he
composition of inoculum as starter. “L'he variable in the second study
was the comparison between old salt water with the additon of
halephilic consortium, the addition of LB nutrition (Luria berthand)
and old salt wacer only as a control. The resules showed char the best
composition  for  crystallization  process  was  10%  isolate
concentration and e addition of crysiallization process was 1%, In
the sccond study, the increasing of salt concencrario in 7 days was
obrained in Haloferax spp and LB + conrrol treatment, the highest
turbidity was obrained by the halephilic consortium trearment, and
the best crystal synthesis of salt was achieved by Haloferax spp
treatment. The resulied sali from the addition of Haleferax spp
bacreria had the highest value of NaCl 94.64%, while the resuleed
NaCl from weatment with halophilic bacteria consortium, control
with the addition of LB nutrient, and control were 92.84%, 92.51%

and 41.0% respectively,

{Aurhor)
Keywords: Haloferax spp., Llalophilic, NaCl salt, environmental
friendly

Nilawaci, Marihati, Rizal Awaludin Malik (Center of  Industrial

Pollucion Prevention Technology, Semarang)

The ability of Haloferax spp bacteria isolaces to increase the purity of
Na(l salt in the crystallizacion process

Jurnal Riset L'cknologi Pencegahan Pencemaran [nduseri, November
2017, Vol. 8, No. 2, p. 93-104. 6 41, 2 1ab, 41 ref

I'radivional salt consisted a low putity of NaCll of 84-90%, Lhere
has been researched to improve the purity of NaCl using red
halophilic, Haloferax spp. However the role and capability of these

bacteria in the salt crystallization process is still undlear, Thercfore

Nida Sopiah, Djoke Prasctyo, Dwindrata B Aviantara (Balai
Teknologi Pengolahan Air dan Limbah, BI1*1)

Pengaruh aktivasi karbon akdf dari tandan kosong kelapa sawit

tethadap adsorpsi kadmium terlaruc

Jurnal Riset "I'cknologi Pencegahan Pencemaran Industri, November
2017, Vol. 8, No. 2, p. 55-64, 2ll, 5 tab, 18 ref

Tandan kosong kelapa sawit (TKKS) merupakan biomarerial yang
berpotensi untuk dikembangkan scbagai bahan dasar karbon aktif,
Adanya lignoselulosa  sebesar  95-60% memungkinkan uncuk
dikarbonisasi dan diakeivasi menjadi adsorben logam berat, I'ada
penelitian ini C-akdf dari tandan kosong kelapa sawit dikarbonisasi
pada suhu 300°C, 350"C dan 400"C selama 60 menir, dilanjuckan
dengan akeivasi kimia C-akdf menggunakan natrium aserac 1N,
amonium klorida 1N dan amonium sulfat 1N sclama 60 menit.
Masing-masing dengan dua perlakuan, yaitu  akrivasi dengan
pemanasan pada suhu 120°C selama 60 menic dan aktivasi canpa
pemanasan. Uji adsorpsi C-aktif dilakukan cerhadap laruran
kadmium dengan  rasio  sebesar 1:15 (b}, Hasil  penelidan
menunjukkan bahwa C-akeif vang diakrivasi menggunakan natrium
asctat 1 N memberikan kemampuan adsorbsi vang paling baik
dibandingkan ammonium Korida dan ammonium sulfar. Aktivasi
kimia C-akiif vang dikarbonisasi pada suhu 350'C dan diaktivasi
menggunakan  patrium  asctat pada subu ambicn  mampu
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mengadsorpsi kadmium terlarue sebesar 99,3% (biv) dan 96,51%
{b/v) pada suhu karbonisasi 300"C.. Sedangkan aktivasi C-aktif yang
dikarbonisasi pada suhu 350"CC dengan pemanasan 120MC selama 60
menit mampu mengadsorpsi kadmium tedarue sebesar 100% (b/v).

{Author)
Kara kunci : tandan kosong kelapa sawit (1IKKS), karbon akrif, adsothen

Rame, Agus Purwanto, Agung Budiarlo (Balai Besar Teknologi

Pencegahan Pencemaran Industri, Semarang)

Pengolahan air limbah tekstil borbasis ozonisasi katalitik dengan
kacalis besi(TIT} oksida (Fe:0);) dan aluminium oksida {ALQ.)

menggunakan difuser mikro

Jurnal Riset L'cknologi Pencegahan Pencemaran [ndustrl, November
2017, Vol. 8, No. 2, p. 65-74, 4 ll, 4 1ab, 35 rel

Proses oksidasi lanjur (AQP) merupakan teknologi pengolahan air
limbah industri tekstil vang sangat porensial. Kelemahan reknologi
ini adalah pemakaian Ha(): yang berimplikasi pada biaya operasional
dan peningkatan kadar kcasaman. I'cknologi ozenisasi katalitik
terintegrasi katalis FeQ); dan Al dengan difuser mikro adalah
alternaiil solusi vang murah dan  efisien. Ozonisasi katalitik
dilakukan dengan variasi  dosis katalis 500 g, 1000 g, 1500 g dan
flow ozon 1, 2, 3, 4 L/menit dengan volume air limbah 20 L.
Optimalisasi proses ozonisasi kacalitik dilakukan melalui variasi
waktn kontak. Kinerja fungsi kacalis diukur berdasarkan umur
pemakaian. Indikator kinerja reaktor diukur dengan paramecter
warna, sthu, TSS, COD dan BODs. Kondisi ozonisasi  katalitik
terbaik dicapai pada dosis karalis 1000 g Fe 0D, dan ALL);, wakeu
ozonisasi katalitik 20 menit dengan fore ozon 2 T/menit

{Author)

Kata kunci : ozonasi katalitik, Fe:(, Al:0, diffuser mikio

reaksi hidrolisis seloblosa. Berdasatkan karalkererisasi yang dilakukan,
telah  dipercaya bahwa  kontribusi  wtama  yang  menycbabkan
peningkatan  selekeivitas  katalis  adalah  terbentuknya  spesics
dihidrogen fosfat pada permukaan katalis yang telah dimodifikasi,
yang merupakan bentukan hasil reaksi antara asam fosfat dan niobic
acid. Studi ini menunjukkan bahwa modifikasi permukaan katalis
niobic acid mendorong terbentuknya produk penting dari selobiosa,
vang nantdnya dapat dipergunakan juga untuk  sclulosa  dari
biomassa.

{Author)

Kata kunei : niobia, karalis, hidrolisis gukesa, sclobiosa

Adid Adep Dwiatmoko-~, Nino Rinaldi? {-University of Scicnce and
Technology, Yuscong-gu, Dacjeon, “Pusat Penclitian Kimia, TIPT,
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Katalis asam padat berbasis niobia telah dibuat dan diuji coba untuk
reaksi hidrolisis selobiosa membentuk senyawa glukosa. Untuk
meningkatkan akeivitasnya, permukaan karalis dimedifikasi dengan
menggunakan asam fosfat. Karakterisasi karalis dilakukan dengan
menggunakan  Xeray  phoreclectron sprectvoscopy  (XPS),  Xeray
diffraction (XRD), dan ammonia-temperature programmed desorption
(NII; TPD), Modifikasi  pada  permukaan  katalis  celah
meningkatkan sclektivitas katalis untuk membentuk glukosa dari

Adhi Setiawan-', Hanoni |, Agung Nugroho' {-Program Studi
Teknik Pengolahan Limbah, Politeknik Perleapalan Negeri Surabaya,
HProgram  Studi  Leknik  Kesclamatan  dan Keschatan  Kerja,
Politeknik Perleapalan Negeri Surabaya)

Analisis penggunaan quicklime sebagai adsorben uap asam pada

sump pit water tredrment plant PLTGU
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Uap asam merupakan salah satu polutan udara yang berbahaya bagi
keschatan dan berpotensi menimbulkan  korosi pada  peralacan.
Pemantaatan quicklime scbagal adsorben menjadi alternatif vang
murah dan cukup cfcktif dalam menurunkan emisi wap IICL di
udara. Permasalahan korosi scringkali terjadi pada peralatan di
sckitar arca WTP akibar adanya kandungan HCI pada residu realksi
regenerasi yang dibuang ke dalam g pie. HCl memiliki sifat vang
mudah menguap dan sangar korosif schingga timbul uap asam di
sckitar smp pit yang menginisiasi terjadinya korosi pada peralatan di
area WP, Penclidan ini bertujuan untuk mengetahui kapasicas
adsorpsi tertinggi dengan menggunakan guickiime kadar CaQ
masing-masing 22% dan 52%. Ukuran partikel guickiime vang
digunakan yaitu schesar 100 mesh dan 200 mesh. Hasil analisis
KR menunjukkan bahwa CaClOH terbentuk akibar adsorpsi HCI
olelh guicklime. Produk tersebur rerbentuk akibar reaksi Ca) dan
CalOll}: dengan wap HCL DPeningkatan kemurnian  guickfime
disertai dengan  penurunan  ukuran partikel mengarah  pada
meningkainya kapasitas adsorpsi uap HCL Hasil analisis dengan
metode VGA (Thermal Gravimesy Awnalpis) menunjukkan bahwa
guicklime dengan kadar Ca() 329 dan ukuran 260 mesh memiliki
kapasitas adsorpsi yang tertinggi dibandingkan sampel guickfime

vang lain yaitu sebesar 0,121 mg HCmg adsorben,
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Selama ini garam  rakyat yang diproduksi secara cradisional
menghasilkan kemurnian NaCl yang masih rendah vaitn 84-90 %,
Telah ada penclitian uncuk meningkatkan kemurnian NaCl dengan
menggunakan konsorsium bakeeri halofilik berwarna merah dengan
genus Fuloferax pp, namun belum dikerahui secara pasti mengenai
petan dan kemampuan bakeeri ini dalam proses lristalisasi garam.
Oleh karcna itu penelitian ini bertujuan untuk  mengerahui
kemampuan bakeeri Haloferax spp dalam proses krisralisasi garam
dan kualitas garam NaCl yang dihasillan, sehingga bisa dihasilkan
garam dengan kemurnian NaCl ringgi. Penclitian ini terbagi atas
dua tahap yaitu penentuan jumlah starter untuk kristalisasi dan
percobaan kristalisasi. Parameter yang diukur adalah absorbansi (OD
600), kemurnian NaCl hasil kristalisasl, konscntrasi larutan garam
(“Be), kekeruhan, warna kristal, dan pengamaran mikroskopis.
Varlabel yang digunakan pada penclitian percama adalab komposisi
inokalum yang akan digunakan scbagai starter, dan variabel pada
penclitian kedua merupakan variabel pembanding yaita air garam
tua dengan penambahan konsorsium halofilik, penambahan nuerisi
LB (Laria berthani) dan kontrol berupa air garam tua. Hasil
penclitian menunjukan  bahwa komposisi terbaik untuk proses
kristalisasi adalah konscatrasi isolat 10% dan penambahan pada
proses kristalisasi scbanyak 1%. Iada penelitian kedua kenaikan
konsentrasi larutan garam tercepat 7 hari diperoleh pada perlakuan
Huloferax spp dan kontrol+LB, kekeruhan tertinggi didapatkan olch
petlakuan konsorsium halofilik, dan kekompakan kristal garam vang
terbaik dihasilkan cleh petlakuan  Huloferax spp. NaCl vang
dihasilkan dari penambahan bakieri Haloferax spp memiliki - nilai
tertinggi yaitu 94,64%, scmentara perlakuan dengan konsorsium
bakeeri halofilik scbesar 92,84%, kontrol dengan  penambahan
nuerisi LB 92,51% dan konrrol 91,0%.

{Author)
Kata kunci : Haloferax spp, llalophilic, garam NaCl, ramah
lingkungan
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Uap asam merupakan salah satu polutan udara yang berbahaya bagi kesehatan dan berpotensi
menimbulkan korosi pada peralatan. Pemanfaatan quicklime sebagai adsorben menjadi alternatif
yang murah dan cukup efektif dalam menurunkan emisi uap HCI di udara. Permasalahan korosi
seringkali terjadi pada peralatan di sekitar area WTP akibat adanya kandungan HCI pada residu
reaksi regenerasi yang dibuang ke dalam sump pir. HCl memiliki sifat yang mudah menguap dan
sangat korosif sehingga timbul uap asam di sekitar sump pir yang menginisiasi terjadinya korosi
pada peralatan di area WTP. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui kapasitas adsorpsi
tertinggi dengan menggunakan guicklime kadar CaO masing-masing 22% dan 52%. Ukuran
partikel guicklime yang digunakan yaitu sebesar 100 mesh dan 200 mesh. Hasil analisis XRD
menunjukkan bahwa CaCIOH terbentuk akibat adsorpsi HCI oleh guicklime. Produk tersebut
terbentuk akibat reaksi CaO dan Ca(OH), dengan uap HCI. Peningkatan kemurnian guicklime
disertai dengan penurunan ukuran partikel mengarah pada meningkatnya kapasitas adsorpsi uap
HCIL. Hasil analisis dengan metode TGA (Thermal Gravimetry Analysis) menunjukkan bahwa
quicklime dengan kadar CaO 52% dan ukuran 200 mesh memiliki kapasitas adsorpsi yang
tertinggi dibandingkan sampel guicklime yang lain yaitu sebesar 0,121 mg HCl/mg adsorben.

ABSTRACT

Acid vapor is one of the air pollutants which potentially harmful to human health and corrosion
problem to the instrumentation. The use of quicklime as the adsorbent become an affordable and
effective alternative in reducing HCl vapour emissions in the air. Corrosion problems often occur
in equipment around WTP area due to HCI content in regeneration reaction residue disposed in
the sump pit. Volatility and highly corrosive properties in HCL generate acid vapor around the
pit sump, trigger corrosion of equipment in the WTP area. The purpose of this study is to
determine the highest adsorption capacity using quicklime, with CaO purity about 22% and
52% respectively. The particle size of quicklime was 100 mesh and 200 mesh respectively. The
XRD analysis indicated the formation of CaClOH because of HCI adsorption by quicklime.
These products were formed as a result of reactions between CaO and Ca(OH), with a vapor of
HCL. Increasing the purity of quicklime accompanied by lowering the size particles increase the
capacity of HCl vapour adsorption. TGA (Thermal Gravimetry Analysis) showed that quicklime
with CaO purity 52 % and size of 200 mesh had the highest adsorption capacity compared to
other quicklime samples, which was about 0.121 mg HCl/mg adsorbent.
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1. PENDAHULUAN

Sumber energi terbaharui (sinar matahari, angin,
hujan, biomassa, pasang surut, ombak, dan panas bumi)
merupakan sumber energi yang pertumbuhannya paling
cepat di bumi serta memiliki laju pertumbuhan sebesar
2,6% per tahun. Penggunaan dari bahan bakar yang dapat
diperbaharui  (biomassa dan  biofuel)  diperkirakan
meningkat dengan lebih cepat yakni sebesar 6,6% per tahun
(Ren dkk., 2017). Salah satu penggunaan dari biomassa
terbaharui adalah sebagai bahan bakar pembangkit tenaga
listrik yang dikombinasikan dengan batu bara dengan
mekanisme co-fired (Sondreal dkk., 2001; Baxter, 2005).
Namun penggunaan dari biomassa tersebut memiliki
kelemahan antara lain kandungan air yang relatif tinggi,
kandungan kalori yang rendah, efisiensi pembakaran yang
rendah, sulit dihancurkan, serta biaya transportasi yang
relatif tinggi per satuan unit energi (Batidzirai dkk., 2013).
Selain itu, pembakaran biomassa pada boiler dapat
berpotensi menyebabkan terbentuknya endapan (slagging
dan fouling), dan korosi. Kemungkinan korosi sangat
tergantung pada kandungan klorin dalam bahan bakar,
meskipun klorin menyumbang sebagian kecil dari
komposisi kimia di hampir semua bahan bakar padat
termasuk batubara dan biomassa terbaharui. Klorin dapat
menyebabkan terbentuknya dioksin poliklorinasi dan furan
yang berbahaya bagi kesechatan manusia (Tillman dkk.,
2009). Komponen klorin (seperti dioksin, PCDD dan
PCDF) telah terdeteksi di dalam fly ash hasil insenerasi
biomassa tanaman (Tan dkk 2013). Moyeda dkk (1990)
melaporkan bahwa klorobenzena dan klorofenol dapat
mensintesis dioksin di dalam fly as# melalui mekanisme
prekursor pada suhu 225°C-400°C.

Teknologi 1DS (injection dry sorbent) yang selama
ini telah diaplikasikan pada desulfurisasi gas buang yang
dihasilkan pada pembakaran batu bara juga digunakan pada
proses insenerasi limbah untuk mengurangi kandungan
polutan seperti asam hidrogen klorida (HCI). Dalam proses
pembakaran tersebut dihasilkan sejumlah uap air yang
terkandung di dalam aliran gas buang. Bahkan dengan

adanya uap air tersebut dapat meningkatkan efisiensi

removal dari gas yang bersifat asam (Soud, 1994). Gas
buang yang berasal dari pembakaran bahan bakar yang
berasal dari bahan bakar biomassa dan biofuel seringkali
mengandung hidrogen klorida (HCI). HCl yang dihasilkan
tidak hanya berperan sebagai polutan udara tetapi juga
bereaksi terhadap senyawa seperti alkali klorida serta
berkontribusi menimbulkan korosi pada peralatan. Pada
umumnya hampir semua negara membuat undang-undang
yang ketat tentang emisi HCl yang dihasilkan oleh
pembakaran bahan limbah. Oleh karena itu diperlukan
metode yang efektif untuk mengurangi emisi gas tersebut
karena sifatnya yang korosif dan reaktif (Partanen dkk.,
2005).

Proses removal gas asam seperti HCI, CO, dan SO,
di dalam emisi gas dapat dilakukan dengan metode wer,
semidry, dan dry. Meskipun wer srubbing telah terbukti lebih
efisien pada pemurnian gas asam namun memiliki
kelemahan antara lain biaya operasi yang relatif mahal serta
menghasilkan air limbah yang dapat mencemari lingkungan
(Wey dkk., 2008). Proses semidry scrubbing menyebabkan
korosi pada peralatan serta blocking nozzle. Dry scrubbing
saat ini lebih luas diaplikasikan dalam memisahkan gas asam
karena relatif lebih sederhana dan efisien (Hsu dan Hsiau,
2011; Jiang dkk., 2005; Chibante dkk., 2009). Peralatan
yang digunakan dalam dry scrubbing tersebut berupa reaktor
fixed bed, fluidized bed, moving bed dan filter keramik.

Proses penyerapan dari gas asam (HCI, SO,, dan
CO,) dapat dilakukan dengan menggunakan material alam
atau sintetis yang telah terbukti menjadi pilihan yang efektif
baik pada suhu rendah maupun pada suhu yang tinggi.
Oleh karena itu, adsorben dengan karakteristik kapasitas
adsorpsi yang tinggi, ketahanan dalam jangka waktu lama,
kinetika adsorpsi/desorpsi yang cepat, murah, serta sifat
mekanik yang baik diperlukan dalam merancang sistem
penyerapan gas asam (Huang dkk., 2010). Salah satu
material yang efektif dalam menyerap gas asam di dalam gas
buang yaitu material berbasis kalsium (Ca). Penggunaan
material berbasis kalsium seperti CaO banyak diaplikasikan
sebagai adsorben gas asam seperti CO, dan SO, karena

harganya relatif murah, melimpah sebagai mineral alam,
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kapasitas adsorpsi yang tinggi serta dapat digunakan pada
suhu tinggi (Alvarez dan Abanades, 2005).

Pada penelitian sebelumnya Huang dkk (2010)
mengembangkan  studi  adsorpsi  gas CO, dengan
menggunakan modikasi CaO/SBA  mesoporus yang
memiliki luas permukaan dan volume pori yang besar. Hasil
yang diperoleh menunjukkan bahwa rasio adsorpsi yang
tersisa sebesar 80% setelah 40 siklus pemakaian pada suhu
karbonasi 700°C dan kalsinasi Suhu 910 °C. Li dkk (2015)
menggunakan limbah padat kalsium karbida (CaC,) sebagai
adsorben untuk mengikat campuran gas CO, dan HCl pada
dengan pengulangan pada siklus adsorpsi/desorpsi. Hasil
penelitian menunjukkan bahwa adanya gas HCI dapat
meningkatkan kapasitas adsorpsi CO, pada CaC, pada
beberapa siklus pertama. Adsorpsi HCl oleh CaO pada
temperatur 600-800 °C di dalam reaktor fzxed bed mencapai
maksimum pada temperatur 650°C (Chyang dkk., 2009).
Han dkk (2017) melaporkan bahwa penambahan beberapa
garam anorganik seperti Li*, Na', dan K' dapat
memperbaiki proses sulfasi. Garam natrium diketahui dapat
meningkatkan penyerapan gas SO, oleh limestone selama
beberapa tahun. Shearer dkk (1979) mempelajari interaksi
NaCl limestone pada proses sulfasi dan kalsinasi.
Penambahan 2% NaCl pada /imestone dapat mengarah pada
laju konversi yang tinggi serta derajat konversi yang tinggi
menjadi CaSOs. Roesch dkk (2005) mensintesis adsorbent
CaO vyang didoping dengan logam alkali untuk
meningkatkan kebasaan permukaan adsorben. Hasil
penelitian menunjukkan bahwa terjadi peningkatan yang
signifikan dalam penyerapan CO, dibandingkan dengan
CaO yang didoping dengan Cs. Salvador dkk. (2003)
melakukan reaktivasi batu kapur dengan impregnasi
menggunakan NaCl 0,5 wt%. Konversi sampel CaO yang
didoping NaCl lebih tinggi daripada CaO murni setelah
beberapa siklus. Aihara dkk (2001) mensintesis CaO
berbasis inert CaTiO; pada perbandingan molar yang sama
dengan metode alkoksida atau pencampuran secara fisik
CaTiOs dengan CaCOj; yang menghasilkan peningkatan
konversi terhadap penyerapan gas CO..

Hasil studi sebelumnya menunjukkan bahwa

adsorpsi oleh material berbasis kalsium pada umumnya

lebih banyak dipelajari pada gas SO, dan CO,. Oleh karena
itu, studi tentang proses adsorpsi gas HCI oleh material
berbasis kalsium perlu dikembangkan lebih mendalam.
Bahkan mekanisme dan produk reaksi pada proses adsorpsi
gas HCl oleh guicklime belum dijelaskan secara detail pada
penelitian sebelumnya. Pada penelitian ini difokuskan
untuk mempelajari pengaruh kemurnian dan ukuran
quicklime terhadap kapasitas adsorpsi quicklime terhadap
uap HCL. Penggunaan guicklime sebagai adsorben memiliki
kelebihan antara lain harganya murah dan melimpah
sehingga mudah diperoleh di pasaran.

Studi kasus dalam penelitian ini digunakan limbah
asam hasil regenerasi resin kation dari PLTGU PT. X. Dari
hasil analisis dan pengamatan pegawai setempat, penyebab
terjadinya korosi pada area ini adalah adanya kandungan
HCI hasil residu reaksi saat regenerasi dalam sump pir. HCI
memiliki sifat yang mudah menguap dan sangat korosif
schingga timbul uap asam di sekitar sump pir yang
menginisiasi terjadinya korosi pada peralatan-peralatan
sekitar area Water Treatment Plant (WTP). Walaupun telah
dilakukan pengecatan rutin, namun berdasarkan data
kerusakan selama 3 tahun terakhir dapat diketahui bahwa
korosi masih sering terjadi. Korosi yang terjadi pada
peralatan di area Water Treatment Plant (WTP) PLTGU
PT. X berpotensi menimbulkan kerugian bagi perusahaan
karena kerusakan peralatan seperti pompa, valve, pipa, serta
flanges pada area sekitar yang dapat menyebabkan
kebocoran dan membahayakan pekerja di area Wazer
Treatment Plant (WTP). Oleh karena itu, dengan
mengetahui pengaruh parameter kemurnian dan ukuran
partikel quicklime terhadap kapasitas adsorbsi uap HCI
diharapkan dapat menjadi solusi alternatif bagi perusahaan
untuk menurunkan tingkat emisi uap HCI yang berbahaya
bagi keschatan dan menimimalkan efek korosi yang terjadi

pada peralatan.
2. METODE PENELITIAN

2.1 Bahan dan Alat
Bahan baku yang digunakan dalam penelitian ini
adalah guicklime yang diperoleh dari UD Sumber IImiah
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Persada dengan kadar CaO pada kemasan sebesar 22% wt
(sampel A) dan 52% wt (sampel B). Quicklime tersebut
dihaluskan hingga diperoleh ukuran masing-masing 100
mesh dan 200 mesh. Setelah proses tersebut selesai, proses
selanjutnya dilakukan pengeringan gquicklime pada suhu
60°C selama 2 jam untuk menghilangkan kandungan
airnya. Quicklime yang telah dihaluskan dan dikeringkan
selanjutnya dibagi menjadi empat sampel dengan kode
sebagai berikut: sampel Al (guicklime 22% ukuran 100
mesh), A2 (quicklime 22% ukuran 200 mesh), Bl
(quicklime 52% ukuran 100 mesh), dan B2 (quicklime 52%
ukuran 200 mesh).

——> Penutup

quicklime
%

Tray

—
Fipa kaca

Aerator

1

—t+—> Lamutan
HCl

Gambar 1. Peralatan uji adsorpsi guicklime

Sebanyak 10 gr dari masing-masing sampel tersebut
dimasukkan ke dalam alat uji adsorpsi sebagaimana pada
gambar 1. Alat uji adsorpsi berisi larutan HCI yang berasal
dari regenerasi resin kation yang menggunakan larutan HCI
32%. Limbah hasil pencucian tersebut selanjutnya akan
ditampung sementara di dalam sump pit sebelum dialirkan
ke waste water treatment plant. Volume air limbah yang
digunakan sebagai pengujian adsorpsi sebanyak 1,87 L. Uap
HCIl yang terbentuk di dalam penguji adsorbs selanjutnya
dikontakkan dengan quicklime yang tertahan pada
permukaan #7ay hingga diperoleh berat yang konstan. Proses

pengujian tersebut dilakukan pada temperatur ambient.

2.2 Analisis Sampel

Komposisi dan kristalinitas dari gquicklime dianalisa
dengan menggunakan metode XRD (X-ray Diffraction)
X’Pert RINT 2200 V Philiph CuKa (A=1,5418 A).
Analisis XRD dilakukan interval 5°-70° dengan lebar step
0,01° dan laju scan 0,5 s/step. Analisis XRD dilakukan
untuk mengetahui komposisi awal dan fase yang terbentuk
setelah dikontakkan dengan uap asam HCL.

Untuk mengetahui kapasitas adsorpsi quicklime
maka dilakukan analisa TGA (DTG-60H, Shimadzu) pada
quicklime yang telah dikontakkan dengan uap asam. Pada
prinsipnya analisis TGA (7hermal gravimetry analysis)
dapat mencatat perubahan massa selama proses pemanasan
schingga dapat diketahui temperatur  dekomposisi
material tersebut. Laju pemanasan pada analisis TGA
tersebut sebesar 10°C/menit dengan massa quicklime
sebanyak 5 mg. Analisis TGA dilakukan pada interval
temperatur 25-800°C dengan atmosfer nitrogen pada laju
alir 50 ml/min serta menggunakan pan alumina sebagai

tempat sampelnya.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

Gambar 2 menunjukkan hasil XRD dari sampel
quicklime A (kadar CaO 22%) dan B (kadar CaO 52%)
sebelum adsorpsi. Hasil XRD menunjukkan bahwa sampel
quicklime terdiri dari fasa CaO, Ca(OH), dan MgO. Hasil
analisis: XRD Sample A merupakan quicklime yang
mengandung CaO, Ca(OH),, dan MgO dengan kadar
masing-masing 21,7%, 20,7%, dan 57,6% sedangkan
sampel B mengandung CaO, Ca(OH),, dan MgO dengan
kadar masing-masing 52,2%, 42,2%, dan 5,5%.

Gambar 3 menunjukkan perbandingan XRD dari
sampel quicklime A baik sebelum dan setelah adsorpsi.
Dapat dilihat perbedaan antara fasa quicklime sebelum
adsorpsi, yang ditunjukkan oleh sampel A, Al dan A2.
Perbedaan yang tampak antara ketiga sampel tersebut
adalah  hilangnya fasa CaO yang ditandai dengan
menurunnya intensitas peak dan adanya peningkatan

intensitas peak fasa Ca(OH), baik untuk sampel Al
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maupun A2. Pembentukan dari fasa Ca(OH), disebabkan
adanya reaksi antara uap air di udara dengan CaO.

Hasil XRD pada sampel Al dan A2 terdeteksi
munculnya  peak senyawa kalsium  hidroksiklorida
(CaClOH) akibat reaksi kimia yang terjadi antara uap HCI
dengan CaO yang terkandung di dalam quicklime dengan
mekanisme reaksi sebagai berikut (Li dkk., 2054 dan Galan
dkl 2015):

CaO + HCly — CaCIOHy (1)
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Gambar 2. XRD sampel guicklime sebelum adsorpsi
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Gambar 3. XRD sampel guicklime sebelum adsorpsi (A) dan

setelah adsorpsi (Al dan A2)

Produk reaksi CaCIOH merupakan produk
pertama yang terbentuk ketika uap HCI teradsorpsi oleh
CaO. Bentuk senyawa hidroksi tersebut dapat terbentuk
melalui  hidrasi senyawa oksida dengan pengaruh
kelembapan udara di sekitarnya (Partanen dkk., 2005).
Produk CaClOH yang terbentuk berupa lapisan tipis yang
terdeposit  pada permukaan CaO  schingga dapat
memberikan hambatan pada difusi uap HCI melalui pori
akibat terbentukknya lapisan produk. Selain itu, produk
CaCIOH yang terdeteksi dapat disebabkan oleh adsorpsi
uap HCI oleh Ca(OH); yang terkandung di dalam sampel
dengan mekanisme sebagai berikut (Gullet dkk., 1992):
Ca(OH), + HCl — CaCIOHj, (2)

Gambar 4 menunjukkan perubahan fasa yang
terjadi tampak lebih signifikan dibanding sampel A. Hal ini
dikarenakan kemurnian quicklime dari sampel B lebih tinggi
daripada sampel A schingga kemampuan adsorpsi juga
meningkat. Perubahan-perubahan fasa yang tampak
antara lain hilangnya fasa CaO karena telah bereaksi
dengan uap asam yang dihasilkan. Berkurangnya
intensitas Ca(OH), pada Sampel Bl dan Sampel B2
karena reaksinya dengan HCl serta munculnya fasa baru
yang teridentifikasi sebagai CaCIOH dan CaCO;. Produk
CaCO; terbentuk akibat adanya reaksi antara Ca(OH);,
dengan CO; yang ada di udara.
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Gambar 4. XRD sampel quicklime sebelum adsorpsi (B) dan
setelah adsorpsi (B1 dan B2)
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Hasil uji TGA sebelum adsorpsi dapat dilihat
pada gambar 5 dan gambar 6. Pada sampel A, penurunan
massa yang signifikan untuk pertama kalinya terjadi pada
suhu 372,5°C-433°C dimana massa yang hilang adalah
sebanyak  9,5%  yang menunjukkan  dekomposisi
Ca(OH), .
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Gambar 5. Hasil TGA sampel A sebelum adsorpsi

Menurut Chen dkk (1993) dan Mikhail dkk
(1996) dalam penelitiannya
dekomposisi  Ca(OH), terjadi pada suhu 300°-500°C
dengan reaksi berikut:
Ca(OH)y —CaOy + H:O 3)

Selanjutnya, penurunan massa yang kedua

menyebutkan ~ bahwa

terjadi pada suhu 600°C-660°C dengan massa yang
hilang adalah sebanyak 1,3%. Pada suhu ini terjadi
pelepasan CO, dengan reaksi berikut (Moropoulou dkk.,
2001):

CaCOsy »CaOgy + COny (4)
Pembentukan CaCO; ini disebabkan adanya reaksi antara
Ca(OH); yang terkandung di dalam guicklime dengan CO,
yang ada di udara yang mengandung kadar air. Hal tersebut
didukung oleh penelitian Shih dkk (1999) yang melaporkan
bahwa pada temperatur rendah Ca(OH), dapat bereaksi
membentuk CaCO; dalam atmosfer yang mengandung
CO; dengan kondisi yang lembab. Total massa yang
hilang pada sampel A adalah 15,2% dari massa awal.
Pada sampel B penurunan massa yang signifikan terjadi

pada suhu 369°C-427°C dengan 21,5% massa hilang

akibat dekomposisi Ca(OH), menghasilkan CaO dan CO,
dengan reaksi dekomposisi yang dijelaskan sebelumnya.
Selanjutnya juga terjadi penurunan massa sebesar 1,4%
pada suhu 566°C-600°C akibat dekomposisi CaCO;
schingga melepaskan CO; sesuai persamaan 4. Total massa
yang hilang pada sampel B adalah sebanyak 28,7% dari
massa awal.

Berbeda dengan sebelum adsorpsi, sampel yang
digunakan untuk wuji TGA pada quicklime setelah
adsorpsi (sampel Al, sampel A2, sampel B1, dan sampel
B2) karena telah terdapat pengaruh baik dari kemurnian
maupun ukuran partikel terhadap kapasitas adsorpsi.
Setelah proses adsorpsi berlangsung, terdapat perubahan
kurva penurunan massa yang disebabkan karena telah
terjadi perubahan komposisi senyawa pada sampel akibat
adanya proses adsorpsi uap asam.

Berbeda dengan sebelum adsorpsi, sampel yang
digunakan untuk uji TGA pada quicklime setelah
adsorpsi (sampel Al, sampel A2, sampel B1, dan sampel
B2) karena telah terdapat pengaruh baik dari kemurnian
maupun ukuran partikel terhadap kapasitas adsorpsi.
Setelah proses adsorpsi berlangsung, terdapat perubahan
kurva penurunan massa yang disebabkan karena telah
terjadi perubahan komposisi senyawa pada sampel akibat

adanya proses adsorpsi uap asam.
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Gambar 6. Hasil TGA sampel B sebelum adsorpsi
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Gambar 7. Hasil TGA sampel Al setelah adsorpsi

Gambar 7 menunjukkan hasil uji TGA sampel Al.
Pada sampel A1 terjadi penurunan massa pada suhu 37,5°C-
60,5°C sebesar 0,5% dari massa sampel awal yang
disebabkan oleh terlepasnya melekul air yang terserap oleh
quicklime. Pemanasan pada suhu 380°C - 446°C
menyebabkan penurunan massa sampel sebesar 11,4%.
Penurunan massa sample tersebut disebabkan oleh reaksi
dekomposisi Ca(OH), (Chen dkk., 1993) sesuai dengan
persamaan 3 serta pada suhu 629,2°C-682°C dengan 4,1%
massa yang hilang akibat proses dekomposisi melekul
CaCIOH sesuai dengan persamaan 5. Total massa yang
hilang akibat pemanasan hingga suhu 800 °C pada sampel
Al sekitar 23%. Gambar 8 menunjukkan hasil uji TGA
sampel A2. Pada sampel A2 penurunan massa yang
mengacu pada terlepasnya melekul air terjadi pada suhu
37°C-63°C dengan 5,14% dari massa awal. Sedangkan pada
suhu 380°C-450°C dengan penurunan massa sebesar
12,84% akibat proses dekomposisi Ca(OH),. Selanjutnya
penurunan massa 587°C-690°C dengan 6,77% massa yang
hilang. Penurunan massa ini didentifikasi sebagai
dekomposisi CaCIOH.

Menurut Galan dkk (2015) bahwa dekomposisi
CaClOH terjadi pada suhu di atas 580°C dengan persamaan
reaksi sebagai berikut:

CaClOH,, — CaOy + HCl, 5)
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Gambar 8. Hasil TGA sampel A1 setelah adsorpsi

Gambar 9 menunjukkan hasil uji TGA sampel Bl
yang telah mengalami adsorpsi uap HCI. Pada gambar
tersebut menunjukkan bahwa penurunan massa terjadi pada
suhu 38°C-102°C dengan 13,9% dari massa awal sampel.
Hal ini disebabkan terlepasnya melekul air. Kemudian
penurunan massa antara suhu 379°C-420°C sebanyak
3,25% mengacu pada dekomposisi Ca(OH),. Selanjutnya
penurunan massa juga terjadi pada suhu 525°C-710°C
dengan  kehilangan massa  sebanyak 10,5% yang
teridentifikasi sebagai dekomposisi CaCIOH  sesuai
persamaan 5. Total massa yang hilang pada sampel Bl
sebesar 32,6%.
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Gambar 9. Hasil TGA sampel B1 setelah adsorpsi
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Gambar 10 menunjukkan hasil uji TGA sampel
B2. dekomposisi Ca(OH), pada suhu 387°C-425°C
dengan 3,6% massa yang hilang. Dekomposisi CaCIOH
pada Sampel B2 terjadi pada suhu 517°C-723 °C dengan
12% massa yang hilang. Total penurunan massa pada

Sampel Bl adalah 37%.
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Gambar 10. Hasil TGA sampel B2 setelah adsorpsi

Tabel 1 menunjukkan data kapasitas adsorbsi dari
quicklime pada variasi ukuran dan kemurnian sampel.
Dengan kemurnian yang sama, yaitu 22%, sampel A2
memiliki kapasitas adsorpsi yang lebih besar dibanding
sampel Al. Sedangkan pada kemurnian 52%, sampel B2
memiliki kapasitas adsorpsi yang lebih besar dibanding
sampel BI.

Hal tersebut disebabkan karena ukuran partikel
pada sampel A2 dan B2 lebih kecil dibanding sampel Al
dan B1. Peristiwa tersebut menunjukkan bahwa ukuran
partikel berbanding terbalik dengan kapasitas adsorpsi
dimana semakin kecil ukuran partikel maka kapasitas
adsorpsi akan meningkat karena luas permukaan partikel
juga meningkat schingga area adsorpsi lebih besar. Hasil
yang sama juga diperoleh oleh Wang dkk (1996) serta
Chyang dkk (2009) yang melaporkan bahwa semakin kecil
ukuran adsorben CaO maka akan diperoleh kapasitas
adsorpsi yang tinggi hal ini disebabkan reaktivitas adsorben
yang meningkat jika ukuran partikel diperkecil. Namun

dalam penelitian tersebut kapasitas adsorpsi akan menurun

seiring menurunnya ukuran partikel jika temperatur
mencapai 850°C.

Hasil penelitian  tentang adsorpsi gas HCI
menggunakan adsorben berbasis CaO dilaporkan oleh
beberapa peneliti sebelumnya antara lain Li dkk (2015),
Tan dkk (2014), serta Partanen dkk (2005) sebagaimana
disajikan pada tabel 1. Li dkk (2015) meneliti tentang
adsorpsi gas CO,/HCl menggunakan terak karbida (kadar
CaO 71,09%) melalui siklus adsorpsi/desorpsi berulang.
HCl yang teradsorpsi mencapai maksimum pada
temperatur adsorbsi 700 °C, temperatur desorpsi 850 °C,
ukuran partikel 0,125 pm, dan siklus kesepuluh  yaitu
sebesar 0,261 mg HCl/mg adsorben. Tan dkk (2014)
melaporkan adsorpsi gas HCl oleh /ime mencapai
maksimum terjadi pada suhu 600 °C dengan perbandingan
mol Ca/mol Cl sebesar 2,5 di dalam reaktor dual-layer
granular bed filter yaitu sebesar 0,456 mg HCl/mg adsorben.
Partanen dkk (2005) melaporkan bahwa adsorpsi HCI oleh
Gotland  /limestone (kadar CaO 54,4%) maksimum
mencapai 0,586 mg HCl/mg adsorben pada kondisi 850 °C
pada campuran gas yang mengandung 5% oksigen pada N..
Apabila dibandingkan dengan peneliti sebelumnya hasil
adsorbsi lebih kecil hal ini disebabkan karena proses
adsorpsi dilakukan pada kisaran temperatur ruangan
schingga masih terlalu rendah bila dibandingkan dengan
konsidisi optimum proses adsorpsi HCI yang berada pada
interval suhu 600 °C hingga 700 °C.

Tabel 1. Kapasitas adsorpsi dari guicklime

kapasitas adsorpsi

Sampel
mg HCl/mg adsorben
Al 0,041
A2 0,068
A3 0,105
A4 0,121
Li dkk (2015) 0,261
Tan dkk (2014) 0,456
Partanen dkk (2005) 0,586

Proses adsorpsi gas HCl oleh guicklime dijelaskan

dengan model grain dengan proses yang melibatkan reaksi
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antara fasa gas-padat di dalam media berpori (Fonseca dkk,
1998). Dalam model tersebut padatan adsorben yang
berpori diasumsikan tersusun dari grain yang berukuran
kecil dan tidak berpori. Masing-masing dari grain tersebut
dapat bereaksi dan terkonversi sesuai dengan model inti
tidak bereaksi (unreacted core model). Antonioini dkk (2016)
melaporkan bahwa reaksi gas HCl dengan quicklime diawali
dengan difusi gas HCl melewati lapisan batas gas (gas
boundary layer) yang melapisi permukaan partikel adsorben.
Gas asam selanjutnya masuk ke dalam partikel dan berdifusi
melewati pori-pori partikel. Mekanisme difusi terjadi
melalui mekanisme difusi intra-partikel (difusi molekul,
Knudsen dan permukaan). Ketika molekul gas asam
mencapai permukaan grain, perpindahan massa gas
selanjutnya dikontrol oleh difusi so/id-state melewati lapisan
produk reaksi menuju lapisan inti yang belum bereaksi
(unreacted core surface). Lapisan padatan yang belum
bereaksi selajutnya akan berkontak dengan gas asam
menghasilkan produk reaksi.

Berdasarkan data pada tabel 1 menunjukkan bahwa
pada ukuran 100 mesh, sampel Bl memiliki kapasitas
adsorpsi yang lebih besar dibandingkan dengan sampel
Al. Pada ukuran partikel yang 200 mesh, sampel B2
memiliki kapasitas adsorbsi yang lebih besar dibanding
kan dengan sampel A2. Hal tersebut disebabkan sampel
Bl memiliki kemurnian yang lebih tinggi daripada
sampel Al. Demikian juga sampel B2 yang memiliki
kemurnian lebih tinggi dibandingkan dengan sampel A2.
Kedua hal tersebut menunjukkan bahwa semakin tinggi
kemurnian guicklime maka kadar CaO yang terkandung
semakin tinggi schingga kapasitas adsorpsi semakin
meningkat. Hal ini disebabkan semakin  banyaknya
partikel quicklime yang mampu menyerap uap HCL. Selain
itu, kandungan MgO pada guiclime berperan sebagai inert
yang dapat menurunkan konsentrasi hasil klorinasi CaO
serta mempermudah uap HCl untuk berkontak dengan
CaO yang tidak bereaksi di dalam partikel. Di dalam
aplikasi sebagai adsorben HCl menunjukkan bahwa MgO
dapat memperkuat strukeur partikel dan mencegah rapuh.
Hasil perbandingan dari keempat sampel hasil penelitian

menunjukkan bahwa kapasitas adsorpsi terbesar dimiliki

oleh sampel B2. Hal tersebut disebabkan sampel B2
memiliki kemurnian guicklime lebih tinggi daripada sampel
Al dan sampel A2 dan ukuran partikel yang lebih kecil
daripada sampel B1.

4. KESIMPULAN

Proses adsorpsi uap HCI dapat dilakukan dengan
menggunakan guicklime yang dilakukan pada temperatur
ambient. Hasil uji XRD pada sampel menunjukkan bahwa
quicklime memiliki kandungan CaO dan Ca(OH), yang
dapat mengadsorpsi uap HCI. Hasil analisis TGA dan XRD
pada quicklime yang telah mengadsorpsi uap HCI terdapat
senyawa CaClOH sebagai produk dari reaksi adsorpsi uap
asam dengan komponen CaO dan Ca(OH),. Hasil penelian
menunjukkan bahwa meningkatkan kemurnian dan
menurunkan ukuran partikel guicklime
mengarah pada meningkatnya kapasitas adsorpsi. Kapasitas
adsorpsi terbesar dimiliki oleh sampel quicklime dengan
kadar CaO 52% serta berukuran 200 mesh yaitu sebesar
0,121 mg HCl/mg adsorben. Dengan memperkecil ukuran
quicklime dapat mengarah pada meningkatnya luas
permukaan yang menyebabkan reaktivitas permukaan

partikel meningkat schingga daya adsorpsi meningkat.
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Selama ini garam rakyat yang diproduksi secara tradisional menghasilkan kemurnian NaCl yang
masih rendah yaitu 84-90 %. Telah ada penelitian untuk meningkatkan kemurnian NaCl
dengan menggunakan konsorsium bakteri halofilik berwarna merah dengan genus Haloferax spp,
namun belum diketahui secara pasti mengenai peran dan kemampuan bakteri ini dalam proses
kristalisasi garam. Oleh karena itu penelitian ini bertujuan untuk mengetahui kemampuan
bakteri Haloferax spp dalam proses kristalisasi garam dan kualitas garam NaCl yang dihasilkan,
sehingga bisa dihasilkan garam dengan kemurnian NaCl tinggi. Penelitian ini terbagi atas dua
tahap yaitu penentuan jumlah starter untuk kristalisasi dan percobaan kristalisasi. Parameter yang
diukur adalah absorbansi (OD 600), kemurnian NaCl hasil kristalisasi, konsentrasi larutan garam
(°Be), kekeruhan, warna kristal, dan pengamatan mikroskopis. Variabel yang digunakan pada
penelitian pertama adalah komposisi inokulum yang akan digunakan sebagai starter, dan variabel
pada penelitian kedua merupakan variabel pembanding yaitu air garam tua dengan penambahan
konsorsium halofilik, penambahan nutrisi LB (Luria berthani) dan kontrol berupa air garam tua.
Hasil penelitian menunjukan bahwa komposisi terbaik untuk proses kristalisasi adalah
konsentrasi isolat 10% dan penambahan pada proses kristalisasi sebanyak 1%. Pada penelitian
kedua kenaikan konsentrasi larutan garam tercepat 7 hari diperoleh pada perlakuan Haloferax spp
dan kontrol+LB, kekeruhan tertinggi didapatkan oleh perlakuan konsorsium halofilik, dan
kekompakan kristal garam yang terbaik dihasilkan oleh perlakuan Haloferax spp. NaCl yang
dihasilkan dari penambahan bakteri Haloferax spp memiliki nilai tertinggi yaitu 94,64%,
sementara perlakuan dengan konsorsium bakteri halofilik sebesar 92,84%, kontrol dengan
penambahan nutrisi LB 92,51% dan kontrol 91,0%.

ABSTRACT

Traditional salt consisted a low purity of NaCl of 84-90%. There has been researched to improve
the purity of NaCl using red halophilic, Haloferax spp. However the role and capability of these
bacteria in the salt crystallization process is still unclear. Therefore this study aims to determine
the ability of Haloferax spp bacteria in the process of salt crystallization and the quality of resulted
salt NaCl. This research was divided into two stages. First stage was to determine of the number
of starters for crystallization and second stage focused on experiments of crystallization. The
measured parameters were absorbance (OD 600), purity of crystallized NaCl, salt solution
concentration (°Be), turbidity, crystal color, and microscopic observation. The variable in the
first stage were the composition of inoculum as starter. The variable in the second study was the
comparison between old salt water with the addition of halophilic consortium, the addition of
LB nutrition (Luria berthani) and old salt water only as a control. The results showed that the
best composition for crystallization process was 10% isolate concentration and the addition of
crystallization process was 1%. In the second study, the increasing of salt concentratio in 7 days
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was obtained in Haloferax spp and LB + control treatment, the highest turbidity was obtained by

the halophilic consortium treatment, and the best crystal synthesis of salt was achieved by
Haloferax spp treatment. The resulted salt from the addition of Haloferax spp bacteria had the
highest value of NaCl 94.64%, while the resulted NaCl from treatment with halophilic bacteria
consortium, control with the addition of LB nutrient, and control were 92.84%, 92.51% and

91.0% respectively.

© 2017 BBTPPI. All rights reserved.

*Alamat korepondensi :
E-mail : nilawatibbtppi@yahoo.co.id (Nilawati)
Telp. +6282243313173

doi : hetps://10.21771/jrtppi.2017.v8.n0.2.p92-103

2503-5010/2087-0965© 2017 Jurnal Riset Teknologi Pencegahan Pencemaran Industri-BBTPPI (JRTPPI-BBTPPI).

This is an open acces article under the CC BY-NC-SA license (https://creativecommons.org/licenses/by-nc-sa/4.0/).

Accreditation number : (LIPI) 756/Akred/P2MI-LIP1/08/2016

1. PENDAHULUAN

Proses peladangan garam di Indonesia umumnya
masih dilakukan dengan metode tradisional dengan
menguapkan air laut menggunakan bantuan sinar matahari.
Hasil kristalisasi garam secara tradisional ini menghasilkan
garam NaCl dengan kemurnian yang rendah (84-90%). Hal
ini disebabkan oleh adanya zat pengotor seperti MgCl,
CaSOy, FeCls, dan KCl yang ikut terkristalisasi (Rocha dkk,
2012). Berdasarkan standar SNI 4435:2017, garam bahan
baku untuk industri garam beryodium dipersyaratkan
mempunyai kadar kemurnian NaCl sebesar 94, untuk
kualitas K1, dan minimal 90% untuk kualitas K2.
Keberadaan zat pengotor /impurities ini sangat berpengaruh
pada proses maupun aplikasi dari penggunaan NaCl baik
untuk aplikasi pada industri bahan pangan maupun pada
industri kimia (Sedivy, 2009). Untuk menghasilkan garam
NaCl dengan kualitas yang sangat baik bisa dilakukan secara
kimiawi dan secara mekanis (Gotzfried dan Kondorosy,
2009). Selama ini untuk meningkatkan kemurnian NaCl
garam bahan baku di industri garam beryodium masih
menggunakan metode pencucian. Pencucian garam
menggunakan air garam 22°Be sebagai bahan pencuci
sechingga proses ini akan menghasilkan air limbah. Menurut
Nilawati dan Marihati, (2017), limbah pencucian garam
mempunyai density diatas 25° Be dan dibuang ke
lingkungan dengan rata-rata debit 1,5 m® per-10 ton garam

yang dicuci.

Salah satu usaha untuk mencegah adanya limbah
cair di unit pencucian garam yaitu dengan tersedianya
bahan baku dengan kandungan NaCl diatas 94%. Salah
satu alternatif metode untuk meningkatkan kualitas garam
NaCl dengan peladangan garam dilakukan secara
bioteknologi dengan menggunakan jenis halobakteria/
haloarchaebaketeria.

Menurut  Davis, (1974) terdapat beberapa
persyaratan pada proses peladangan garam untuk
menghasilkan garam NaCl dengan kualitas yang tinggi
diantaranya adalah air tua yang akan dikristalkan harus
sudah terbebas dari materi organik berlebihan, salinitas air
tua harus mendukung kehidupan dari bakteri halofilik
berwarna merah karena kehadiran bakeeri halofilik ini akan
mengoksidasi materi organik yang berlebihan dimana kadar
materi organik yang terlalu tinggi dapat menyebabkan
gangguan pada pembentukan kristal NaCl. Pada kolam
kristalisasi dan kolam penuaan terdapat banyak jenis
mikroorganisme yang hidup dan berkembang, baik
mikroorganisme halofilik maupun halotoleran. Beberapa
jenis bakteri halotoleran seperti Bacillus substilis, Bacillus
licheniformis, Staphylococcus captis (Sundaresan dkk., 2006),
dan beberapa jenis genus Pseudomonas, Vibrio dan
Aeromonas (Mani dkk., 2012) seringkali ditemukan pada
area kristalisasi garam. Selain jenis bakteri, terdapat jenis
mikroorganisme lain yang umumnya hidup pada area
kristalisasi garam yaitu Artemia salina, alga Dunialella spp
dan jenis-jenis phytoplankton lainnya (Abid dkk., 2008).
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Bakteri halofilik merupakan jenis mikroorganisme
yang habitatnya berada pada perairan dengan kadar garam
tinggi (Shivanand dan Mugeraya, 2011). Sebagian besar
bakteri halofilik yang hidup pada kadar salinitas yang tinggi
memiliki pigmen warna (Mani dkk,2012). Pigmen warna
yang dimiliki oleh bakteri halofilik umumnya merupakan
golongan karotenoid dan bacterioruberin (Rodrigo-Banos
dkk, 2015), pigmen warna ini berhubungan erat dengan
kebutuhan akan sinar matahari untuk menghasilkan energi
sekaligus untuk melindungi intrasellular bakteri halofilik
dari oksidasi yang terjadi akibat terpapar oleh sinar UV
(Waditee-Sirisattha dkk, 2016). Ventosa dan Oren, (2011)
menyatakan bahwa organisme halofilik berwarna merah
memiliki peran yang signifikan dalam peningkatan kualitas
garam yang dihasilkan pada peladangan garam. Secara
umum sebagian besar anggota famili bakteri halofilik
memiliki kemampuan untuk mengakumulasi anion
khususnya ion K* dalam tubuhnya (Empadinhas dan Costa,
2008). Penelitdan yang dilakukan oleh Marihat dkk.,
(2014) menunjukan bahwa proses peladangan garam
dengan bio manajemen menggunakan Artemia salina dan
konsorsium bakteri halofilik menghasilkan garam NaCl
dengan kemurnian 98.48%, namun belum diketahui secara
spesifik mengenai peran dan jenis dari bakteri halofilik
berwarna merah pada proses kristalisasi garam.

Kehadiran mikroorganisme halofilik dalam proses
kristalisasi garam telah terbukti secara  praktikal
berpengaruh signifikan pada garam NaCl yang dihasilkan
namun belum ditemukan secara jelas faktor apa saja yang
berpengaruh dalam  sistem tersebut (Oren, 2010),
sedangkan penelitian yang dilakukan oleh Giordano dkk.,
(2012) menyatakan bahwa kehadiran alga Dunaliella salina
tidak secara signifikan mempengaruhi kadar mikroelemen
pada media tumbuhnya. Belum diketahui secara pasti
mengenai peran dan kemampuan bakeeri Halofilik
berwarna merah khususnya genus Haloferax spp dalam
proses kristalisasi garam, oleh karena itu penelitian ini
bertujuan untuk mengetahui kemampuan bakteri halofilik
berwarna merah dari genus Haloferax spp dalam proses
kristalisasi garam dan kualitas garam NaCl yang dihasilkan.
Dengan harapan bila dihasilkan kemurnian NaCl tinggi

sehingga garam bahan baku tidak diperlukan lagi pencucian
bila akan diproses lebih lanjut. Dengan demikian akan
mencegah menghasilkan limbah cair dari unit pencucian

garam.
2. METODE PENELITIAN

2.1 Baban dan Alat

Bahan yang digunakan meliputi bahan media
halofilik artifisial yang digunakan dibuat berdasarkan
modifikasi dari Schneegurt (2012), yeast ekstrak (sumber
N dan vitamin B) 0,25 gr/L (Oxoid), trypton (sumber N)
0,5 gr/L (Oxoid), MgSO4;H,020 gr/L (99% Merck), KCI
2 gr/L (99% Merck), Trisodium sitrat (sumber C) 3 gr/L
(99% Merck), NaCl 240 gr/L (99% Merck) dan
FeCl;.3H,O 0,036 gr/L (99% Merck). Media halofilik
alami merupakan air garam tua (22° be) yang ditambahkan
dengan yeast ekstrak (0,25 gr/L) dan trypton (0,5 gr/L).
Larutan garam yang digunakan untuk kristalisasi adalah
larutan air garam tua (22° be) yang didapatkan dari
peladangan garam di Sampang Madura.

Alat yang digunakan adalah spektrofotometer
Agilent Cary 60 UV-Vis, Mikroskop Hirox CCD KH-8700,
beaker glass, nampan plastik untuk kristalisasi, gelas ukur,
shaker incubator Biosan Environmental Shaker incubator
ES-20/60 dan baume meter.

2.2 Prosedur
2.2.1 Penyiapan Isolat Bakteri

Isolat bakteri Haloferax spp yang digunakan pada
penelitian ini didapatkan dari hasil isolasi dan identifikasi
bakteri yang berasal dari peladangan garam di Sampang
Madura (Marihati, dkk., 2016). Kemudian isolat Haloferax
spp dan konsorsium halofilik diperbanyak pada media cair
halofilik berdasarkan (Schneegurt, 2012) yang telah di
modifikasi.

2.2.2 Variasi Jumlah Starter Isolat Haloferax Spp pada
Kristalisasi Garam NaCl
Dalam menentukan jumlah starter terbaik

dilakukan percobaan kristalisasi dengan menggunakan
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isolat Haloferax spp dan konsorsium bakteri halofilik
dengan menggunakan 2 variabel. Variabel pertama adalah
penggunaan isolat bakteri sebagai starter awal untuk
pengkayaan dengan konsentrasi isolat 2,5%, 5% dan 10%
dan kemudian diinkubasi dalam shaker incubator selama 7
hari pada suhu 39°C dengan putaran 150 rpm dan
dilakukan pengamatan berupa pengukuran absorbansi/
optical density (ODqoo) setiap hari (interval 24 jam)
menggunakan spektrofotometer pada panjang gelombang
600nm untuk mengetahui perkembangannya, lalu variabel
selanjutnya adalah penggunaan isolat bakteri sebanyak
0.5%, 1% dan 1,5% lalu dilanjutkan dengan proses
kristalisasi untuk mengetahui pengaruh variasi pemberian

isolat pada kualitas garam NaCl yg dihasilkan.

Gambar 1. Starter inokulum Haloferax spp berwarna oranye tua
kemerahan (kiri) dan starter inokulum konsorsium

halofilik berwarna oranye-abu (kanan)

2.2.3 Kristalisasi

Percobaan kristalisasi menggunakan Haloferax spp
dilakukan dengan menambahkan isolat bakteri Haloferax
spp dengan menggunakan kombinasi variasi terbaik dari
percobaan sebelumnya dan konsorsium halofilik masing-
masing sebanyak 1% kedalam air garam tua yang (22° be)
yang akan di kristalkan. Sebagai kontrol pertama digunakan
air garam tua dengan penambahan yeast ekstrak (0,25 gr/L)
dan trypton (0,5 gr/L). Kontrol kedua berupa air garam tua
yang tidak diberikan penambahan apapun. Seluruh
perlakuan diaerasi selama 14 hari hingga konsentrasi larutan
mencapai 25° Be (Marihati, dkk., 2014), kemudian

dilakukan kristalisasi dengan menempatkan seluruh sampel

kedalam nampan plastik dengan volume masing-masing 2
liter. Proses kristalisasi dilakukan dengan menggunakan
bantuan panas matahari. Selama proses kristalisasi
dilakukan pengamatan konsentrasi larutan garam dengan
menggunakan baume meter dan pengamatan absorbansi
menggunakan sektrofotometer pada panjang gelombang
600 nm. Setelah proses kristalisasi selesai sampel garam
ditempatkan pada tampah kayu untuk ditiriskan selama 3
hari hingga larutan bistern telah tiris seluruhnya. Kristal
garam yang telah didapatkan dari proses kristalisasi
kemudian dilakukan pengamatan meliputi warna, tekstur
dan morfologi kristal garam dengan menggunakan
mikroskop Hirox CCD Microscope KH-8700. Setelah itu
diuji kadar NaCl dan kadar air sesuai dengan SN101-3556-
1994.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

3.1. Penelitian tabhap pertama untuk mengetahui pengarub
konsentrasi dan jumlab starter bakteri Haloferax spp yang
digunakan saat kristalisasi garam terbadap kadar NaCl

Sebagian besar jenis bakteri halofilik khususnya
halofilik  ekstrim  yang memiliki pigmen warna
membutuhkan waktu inkubasi yang relatif cukup lama
dibandingkan dengan bakteri golongan non halofilik
(Kushner, 1966), seperti spesies Halorubrum spp yang
memiliki waktu inkubasi 7 hari (Naziri dkk, 2014), bakteri
Haloferax dengan masa inkubasi 7-10 hari (Enache dkk,
2000), bakteri Haloarcula amylolytica di inkubasi selama 6-
10 hari (Yang dkk, 2007).

Dari hasil pengamatan Gambar 2 didapatkan hasil
bahwa ketiga variasi inokulum menunjukan bentuk kurva
yang relatif sama yaitu memasuki fase peak pada hari ke-7,
hal ini sesuai dengan Yeannes dkk., (2011) yang melakukan
percobaan menggunakan bakteri Haloferax spp dengan masa
inkubasi 5-7 hari. Nilai absorbansi tertinggi didapatkan
pada variasi inokulum 10% yaitu 2,86 namun apabila
dibandingkan dengan kedua variasi lainnya nilai tersebut
tidak secara signifikan berbeda. Nilai absorbansi merupakan

analogi dari jumlah sel bakteri dalam larutan yang diujikan,
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semakin tinggi nilai absorbansi maka semakin tinggi pula

jumlah sel bakteri dalam larutan tersebut.
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Gambar 2. Pengaruh variasi jumlah inokulum dan lama
pengamatan terhadap nilai absorbansi starter

bakteri Haloferax spp

Tabel 1. Hasil analisis kimia garam hasil kristalisasi dengan

menggunakan bakteri Haloferax spp

Air, Cl Rata-rata Kadar NaCl
Perlakuan
% % (%)
SiPy 3,81 55,21 93,36
SaPy 4,64 54,72 93,03
SsPy 5,85 53,68 92,37
So 5,55 53,74 92,53
SiP2 3,71 55,75 93,73
SaPs 4,25 55,04 93,86
SsP2 4,40 55,59 94,93
SiPs 3,56 55,40 93,76
SaPs 2,02 56,30 93,54
S3Ps 5,61 53,81 92,90
Keterangan :

S1 : Konsentrasi isolat pada saat pembuatan starter (2,5 %)

S2 : Konenstrasi isolat pada saat pembuatan starter (5 %)

S3 : Konsentrasi isolat pada saat pembuatan starter (10 %)

P1 : Perlakuan penambahan starter pada saat kristalisasi (0,5 %)
P2 : Perlakuan penambahan starter pada saat kristalisasi (1%)
P3 : Perlakuan penambahan starter pada saat kristalisasi (1,5 %)

So : Kontrol tanpa penambahan starter

Tabel 1 menunjukan bahwa kombinasi terbaik

untuk menghasilkan NaCl adalah variasi dengan

konsentrasi isolat S;P, dengan kemurnian NaCl 94,93%.
Nilai kemurnian terendah didapatkan pada variasi S, (air
garam tua) sebagai kontrol. Penambahan starter bakteri
pada kristalisasi menunjukan adanya peningkatan kualitas
kemurnian NaCl yang dihasilkan. Dilihat dari data pada
Tabel 1 seharusnya perlakuan S3P3 memiliki hasil yang
lebih baik dibandingkan dengan perlakuan lainnya
mengingat bahwa pada perlakuan tersebut secara kuantitas
bakteri yang terkandung pada starter akan lebih banyak,
namun hasil percobaan justru menunjukan hasil yang
sebaliknya, hal ini terjadi karena tingginya kuantitas bakteri
yang diberikan pada awal proses tidak sebanding dengan
jumlah materi organik yang terkandung dalam air garam tua
yang digunakan sehingga bakteri akan cepat tumbuh dan
juga cepat mengalami kematian karena tidak adanya sumber
makanan. Kematian dari sel sel bakteri ini berdampak pada
peningkatan materi organik dalam larutan air garam tua,
tingginya materi organik pada saat proses kristalisasi akan
berdampak pada malformasi dan  penghambatan
pembentukan kristal-kristal garam ( Davis dan Giordano,
1995). Untuk percobaan selanjutnya dipilih perlakuan
konsentrasi isolat 10% dan penambahan isolat sebagai

starter pada proses kristalisasi sebanyak 1%.

3.2. Penelitian tahap kedua, Proses Kristalisasi dan Kualitas
Garam NaCl yang Dibasilkan

Sebelum proses kristalisasi dilakukan, terlebih
dahulu disiapkan starter bakteri Haloferax spp yang
diperoleh dari variasi perlakuan terbaik pada penelitian
tahap pertama yaitu variasi perlakuan  S;P,.  Bakteri
Haloferax spp dan konsorsium Halofilik ditumbuhkan pada
air garam 22° be pada wadah penampung dan ditambahkan
ckstrak yeast dan trypton (Klykov dkk., 2012), lalu
dilakukan aerasi menggunakan aerator dengan kecepatan

aliran 14,54 ml/detik.

3.2.1 Pengarubh Penambahan Bakteri Haloferax spp dan
Konsorsium — Halofilik ~ Terhadap — Faktor  Fisik
Kristalisasi

Faktor fisik yang mempengaruhi proses kristalisasi

garam adalah kedalaman/ketinggian air garam tua yang
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dikristalkan, kecepatan angin dan suhu (Coelho dkk, 2014).
Pengaruh penambahan isolat bakteri baik isolat Haloferax
spp  maupun isolat  konsorsium  halofilik  dapat
mempengaruhi kemurnian dari kristal garam NaCl yang
dihasilkan. Kehadiran adanya bakteri Haloferax maupun
bakteri halofilik ini secara fisik dapat meningkatkan suhu air
garam tua yang sedang dalam proses kristalisasi karena
adanya pigmen berwarna oranye hingga merah yang
dimiliki oleh bakteri-bakteri tersebut (Javor, 2002).

Peningkatan suhu air garam pada saat kristalisasi
terjadi karena radiasi panas yang masuk kedalam air garam
akan terperangkap sechingga akan menghasilkan efek rumah
kaca pada air garam tersebut (Rocha dkk., 2012).

Jenis bakteri Halobakteria/halofilik yang hidup pada
proses kristalisasi garam umumnya memiliki pigmen
berwarna merah terang hingga ke oranye, pigmen warna ini
merupakan  senyawa  bakterioruberin/bakteriorhodposin
(Naziri dkk., 2014) dan juga senyawa karotenoid dan
turunannya (Jehlicka dkk., 2017). Pigmen warna yang
berada pada dinding sel merupakan antioksidan dimana
akan mengakibatkan bakteri-bakteri halofilik lebih tahan
terhadap stress akibat terpapar UV dari radiasi sinar
matahari (Klein, dkk, (2012). Gelombang sinar UV apabila
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Kontrol Tanpa LB

mempenetrasi kedalam sel bakteri maka dapat berdampak
pada rusaknya sel bakteri dan kemudian akan menyebabkan
kematian pada bakteri (Yatsunami dkk., 2014).

Pada Gambar 3 terlihat bahwa nilai absorbansi
dengan perlakuan halofilik konsorsium memiliki nilai
0,3098, sedangkan perlakuan Haloferax spp memiliki nilai
absorbansi 0,2291. Perbedaan nilai absorbansi antara isolat
Haloferax spp dan konsosrsium bakteri halofilik dikarenakan
perlakuan dengan jenis Haloferax spp adalah jenis bakeeri
yang berwarna oranye tua kemerahan sedangkan
konsorsium bakteri halofilik berwarna oranye abu-abu dan
lebih keruh (krem) hal ini terjadi karena konsorsium
merupakan campuran “7aw” mikroorganisme halofilik
maupun halotoleran. Adanya bermacam-macam jenis
bakteri pada konsorsium bakteri halofilik menyebabkan
warna yang dihasilkan adalah warna oranye abu-abu dan
terlihat lebih keruh. Kekeruhan tersebut akan menyebabkan
berkurangnya penyerapan radiasi matahari pada saat
kristalisasi. Isolat bakteri Haloferax spp berwarna oranye tua
kemerahan pekat sehingga dapat berfungsi secara optimal
dalam menyerap radiasi matahari maupun menimbulkan

efek rumah kaca pada area kristalisasi.

4 5 6 7 8

Halofilik Konsosium

Kontrol + LB

Gambar 3. Pengaruh penambahan bakteri Haloferax spp, konsorsium Halofilik, kontrol, kontrol+LB dan lama kristalisasi

terhadap nilai absorbansi larutan kristalisasi garam
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Gambar 4. Visualisasi warna larutan
garam dengan perlakuan dari
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Gambar 5. Pengaruh penambahan bakteri Haloferax spp, konsorsium
halofilik, kontrol, Kontrol+LB dan lama kristalisasi terhadap

kenaikan konsentrasi larutan garam (“Be)

+ Haloferax spp + Halofilik Konsorsium Kontrol + LB Kontrol

Gambar 6. Pengaruh penambahan bakteri Haloferax spp, konsorsium halofilik, kontrol, kontrol+LB dan lama kristalisasi terhadap bentuk

kristal garam



3.2.2 Aktifitas Biokimia Haloferax spp terhadap proses
kristalisasi garam NaCl

Selain berpengaruh terhadap faktor fisika, baketeri-
bakteri Haloferax spp juga berpengaruh terhadap inisiasi
pembentukan kristalisasi akibat adanya aktifitas biokimia
bakteri Haloferax spp. Bakteri golongan halofilik berwarna
merah hidup pada kondisi salinitas yang sangat tinggi (>200
g/L NaCl), pada bakteri non halofilik kondisi ini akan
menyebabkan kematian sel akibat adanya gradien yang
sangat ekstrim antara osmotik di dalam sel dan diluar sel
(Kunte dkk, 2004). Bakteri Haloferax spp memiliki
kemampuan untuk beradaptasi dengan kondisi lingkungan
yang salin, adaptasi tersebut meliputi produksi senyawa-
senyawa osmolit seperti glycine, betain, ectoine dan beberapa
jenis asam amnino dan polisakarida (Roberts dkk, 2005),
mempertahankan  keseimbangan osmotik intraselluler
dengan mekanisme regulasi dan akumulasi anion-kation
(Gunde-Cimerman dkk., 2005). Regulasi dan akumulasi
kation-anion dalam sel bekteri Haloferax sppterjadi karena
adanya kebutuhan akan keseimbangan antara osmolaritas
larutan dan osmolaritas intraselluler, sedangkan senyawa-
senyawa osmolit tidak diakumulasi melainkan disekresikan
(Dassarma, 2001). Gonzalez-Hernindez dkk., (2004),
menyatakan bahwa bakteri halofilik dapat mengakumulasi
ion Na* dalam jumlah besar namun apabila terdapat ion K*
maka ion-ion Na* yang terakumulasi dalam sel akan di tukar
dengan ion K* melalui pompa ion pada dinding sel.

Konsentrasi  larutan ~ menunjukan  adanya
peningkatan konsentrasi kation-anion dalam larutan garam,
peningkatan ini terjadi karena air yang terkandung dalam
larutan garam menguap pada proses kristalisasi. Hasil
pengamatan konsentrasi larutan tersaji pada Gambar 5.
Gambar 5 menunjukan konsentrasi larutan pada perlakuan
Haloferax spp dan kontrol dengan penambahan LB mulai
meningkat pada hari ke-5, sedangkan pada perlakuan
Halofilik konsorsium peningkatan konsentrasi larutan
mulai terjadi pada hari ke 6, sedangkan kontrol mulai
meningkat pada hari ke-4. Konsentrasi larutan pada seluruh
perlakuan mencapai puncaknya (30° be) pada hari ke-8
sedangkan kontrol hanya mencapai 29° Be pada hari

pengamatan  terakhir, fenomena ini menunjukan

pentingnya pengaruh warna terhadap evaporasi air pada
larutan garam. Perbedaan-perbedaan konsentrasi pada
larutan garam ini menunjukan bahwa adanya variasi
perlakuan tersebut memiliki dampak yang berbeda-beda
pada saat proses kristalisasi. Semakin cepat proses
peningkatan konsentrasi larutan garam maka semakin cepat
proses kristalisasi berjalan sehingga akan meningkatkan

kecepatan produksi dari garam tersebut.

3.2.3 Pengamatan Visual Kristal Garam

Kristal garam dari proses kristalisasi dengan
berbagai perlakuan tersebut menghasilkan karakteristik
bentuk dan warna kristal yang berbeda. Pengamatan kristal
garam secara visual tersaji pada Gambar 6.

Dari Gambar 6 terlihat bahwa warna dari tiap
perlakuan memiliki karakteristik bentuk kristal yang
berbeda, perlakuan dengan Haloferax spp memiliki bentuk
kristal kubik regular dengan ukuran 2,9-4 mm dan kristal
garam yang dihasilkan bertekstur relatif lebih keras dan
berwarna putih sedikit kemerahan. Salah satu karakteristik
garam yang dikristalkan dengan bantuan bakteri halofilik
adalah warna garam ketika dipanen akan berwarna sedikit
kemerahan, hal ini disebabkan karena adanya komunitas
bakteri halofilik yang terjebak dalam kristal garam.
halofilik dalam

mengakumulasi ion-ion akan sangat membantu proses

Kemampuan bakteri

kristalisasi karena ketika terjadi proses pertukaran antara ion
K*, Mg" yang masuk kedalam sel bakteri halofilik dan ion
Na* yang dikeluarkan oleh bakteri maka akan terjadi
pergeseran saturasi schingga ion Na* dan Cl" disekitar sel
bakteri akan lebih tinggi sehingga akan menginisasi
pembentukan kristal garam (Castanier dkk., (1992),
pernyataan tersebut diperkuat oleh penelitian yang
dilakukan oleh (Lopez-Cortes & Ochoa, 1998) yang
menyatakan bahwa bakteri halofilik berperan dalam
pembentukan kristal garam NaCl karena sel bakteri
halofilik dapat berperan sebagai template pembentukan
kristal garam. Pengamatan menggunakan mikroskop pada
perlakuan dengan halofilik konsorsium terlihat bentuk
kristal garam berupa kubik dengan ukuran 2,7-3,3mm dan
terlihat sedikit bertumpuk antara kubik-kubik kristal besar
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yang terbentuk, tekstur kristal garam pada perlakuan ini
relatif lebih keras dibanding kontrol dan berwarna putih-
sedikit kecoklatan/merah. Kontrol dengan penambahan LB
memiliki bentuk mikroskopis lebih irregular dimana satu
kristal garam terbentuk dari tumpukan beberapa kristal
kecil, warna pada perlakuan ini cenderung lebih putih
dibanding perlakuan dengan Haloferax spp dan konsorsium
halofilik. Variasi kontrol dengan penambahan LB memiliki
tekstur yang lebih rapuh (érirrle) karena kristal garam
terbentuk dari kristal-kristal kecil dan terdapat bentuk
kristal dendritik tipis. Kontrol pada penelitian ini memiliki
warna kristal garam yang lebih putih bersih dibandingkan
dengan perlakuan lainnya, secara mikroskopis kristal garam
yang terbentuk berupa kubik dengan ditumbuhi kristal-
kristal kecil disekeliling kubik kristal utama, dan tekstur dari

kristal ini lebih getas/rapuh.

3.2.4. Kualitas Kristal NaCl yang Dihasilkan dari Selurub
Perlakuan
Hasil kristalisasi pada Tabel 2 menunjukan, bahwa seluruh
perlakuan menghasilkan kristal garam dengan kemurnian
diatas 90 %, dimana hasil terbaik diperoleh dari perlakuan
dengan menggunakan Haloferax spp dengan kemurnian
rata-rata mencapai  94,64%, perlakuan menggunakan
konsorsium halofilik menghasilkan garam NaCl dengan
kemurnian 92,84%. Kontrol negatif berupa air garam tua
yang tidak diberi perlakuan berupa penambahan bakteri
maupun nutrisi memiliki kemurnian NaCl yang paling
kecil yaitu 91%, sedangkan kontrol dengan pemberian
nutrisi Luria berthani (yeast ekstrak dan trypton) memiliki
kemurnian rata-rata 92,51%. Dengan diperolehnya kadar
kemurnian yang tinggi diatas 94% yang akan digunakan
sebagai bahan baku oleh industri garam beryodium maka
tidak memerlukan pencucian lagi, dengan asumsi garam
yang dihasilkan juga terbebas dari cemaran fisik seperti
kotoran-kotoran yang tak larut seperti pasir, kerikil,
serpihan kayu. Dengan demikian akan diperoleh beberapa
keuntungan bagi industri yaitu, akan menghemat air,
tenaga, energi listik dan yang terpenting tidak

menghasilkan limbah cair. Menurut Nilawati dan Marihati,

(2017), jumlah limbah cair yang dibuang sebanyak 1,5 m’

per-hari setiap pencucian garam 10 ton.

Tabel 2. Hasil uji garam hasil kristalisasi menggunakan bakteri

Haloferax spp, konsorsium halofilik, kontrol dan

kontrol+LB
Perlakuan Ulangan Air, Impurita NaCl total
% s Kimia
%
Haloferax spp 1 3,96 2,23 93,81
2 5,04 0,1 94,86
3 4,03 0,82 95,15
Rata- 4,34 1,02 94,64
rata
Halofilik 1 5,71 1,46 92,83
Konsorsium
2 6,32 1,34 92,34
3 6,38 0,25 93,37
Rata- 6,13 1,03 92,84
rata
Kontrol 1 6,46 3 90,54
2 5,69 4,37 89,94
3 4,93 2,55 92,52
Rata- 5,69 3,30 91,00
rata
Kontrol + LB 1 5,98 2,75 91,27
2 5,75 1,72 92,53
3 4,84 1,43 93,73
Rata- 5,52 1,966 92,51

rata

Hasil kristalisasi garam NaCl dengan menggunakan
bakteri Haloferax spp memiliki kemurnian rata-rata hingga
94,64% sedangkan kontrol tanpa menggunakan variasi
hanya menghasilkan garam NaCl dengan kemurnian 91%.
Peningkatan kadar kemurnian garam NaCl ini terkait
dengan kemampuan bakteri Haloferax spp dalam
meningkatkan laju kristalisasi secara fisik maupun kimiawi.
Secara fisik laju kristalisasi meningkat karena adanya
pigmen warna yang dimiliki oleh Haloferax spp, sedangkan
secara kimiawi disebabkan karena adanya aktifitas biokimia,
dimana bakteri ini mampu mendegradasi zat-zat impuritis
pada proses kristalisasi. Hal ini didukung oleh data pada
Tabel 3 terlihat bahwa jumlah zat impuritis paling rendah
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pada perlakuan Haloferax spp dan Halofilik konsorsium
dibandingkan dengan kontrol+LB dan kontrol.

Perlakuan menggunakan Haloferax spp memiliki
nilai kemurnian lebih tinggi dari perlakuan menggunakan
konsorsium halofilik yaitu NaCl 94,64% sementara
perlakuan dengan isolat konsorsium bakteri halofilik hanya
memiliki ~ kemurnian  92,84%. Perlakuan  dengan
penambahan nutrisi Luria Berthani memiliki nilai
kemurnian sebesar 92,51%, nilai ini hampir sama dengan
perlakuan menggunakan konsorsium bakteri halofilik.
Adanya kesamaan kemurnian ini disebabkan oleh beberapa
faktor, diantaranya adalah warna air tua yang menjadi
sedikit kecoklatan hal ini berpengaruh pada laju evaporasi
ketika proses kristalisasi terjadi, selain itu adanya materi
organik sederhana dalam air garam tua berperan juga dalam
pencegahan terjadinya proses kopresipitasi NaCl (Oren,
1994). Kemurnian NaCl yang didapatkan tidak sebaik
dengan penelitian (Marihati  dkk., 2014), hal ini
dikarenakan ketika dilakukan penelitian ini terhambat
beberapa faktor seperti tidak adanya gradasi degradasi
materi yang dilakukan oleh mikroorganisme non halofilik,
dan kurangnya ketersediaan faktor-faktor pendukung
utama seperti agitasi oleh adanya angin, dan panas dari sinar
matahari. Pada penelitian ini panas matahari sangat terbatas
dikarenakan keadaan cuaca yang tidak stabil dan agitasi oleh
adanya angin sangat terbatas karena penelitian dilakukan di

area laboratorium.
4. KESIMPULAN

Hasil penelitian diperoleh bahwa Isolat Haloferax
spp mampu meningkatkan mutu kemurnian garam NaCl
pada proses kristalisasi dengan sistem  kristalisasi
menggunakan panas matahari selama 7 hari. Kemurnian
NaCl yang dihasilkan dari penambahan bakteri Haloferax
spp memiliki nilai tertinggi dibandingkan perlakuan lainnya
yaitu 94,64%, sementara perlakuan dengan menggunakan
konsorsium bakteri halofilik menghasilkan kemurnian
NaCl sebesar 92,84%, kontrol dengan penambahan nutrisi
LB 92,51% dan kontrol 91,0%.

Haloferax spp berperan dalam menstimulus faktor
fisika-kimia pada proses kristalisasi garam, faktor-faktor
yang terpengaruhi oleh adanya bakteri Haloferax spp adalah
warna larutan (kekeruhan) yang menjadi merah, kecepatan
evaporasi/peningkatan  konsentrasi larutan(°Be)sehingga
proses pemanenan garam dapat lebih cepat, dan bentuk

kristal NaCl yang dihasilkan yang lebik kompak dan solid.
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Tandan kosong kelapa sawit (TKKS) merupakan biomaterial yang berpotensi untuk
dikembangkan sebagai bahan dasar karbon aktif. Adanya lignoselulosa sebesar 55-60%
memungkinkan untuk dikarbonisasi dan diaktivasi menjadi adsorben logam berat. Pada
penelitian ini C-aktif dari tandan kosong kelapa sawit dikarbonisasi pada suhu 300°C, 350°C dan
400°C selama 60 menit, dilanjutkan dengan aktivasi kimia C-aktif menggunakan natrium asetat
IN, amonium klorida 1N dan amonium sulfat 1N selama 60 menit. Masing-masing dengan dua
perlakuan, yaitu aktivasi dengan pemanasan pada suhu 120°C selama 60 menit dan aktivasi tanpa
pemanasan. Uji adsorpsi C-aktif dilakukan terhadap larutan kadmium dengan rasio sebesar 1:15
(b:v). Hasil penelitian menunjukkan bahwa C-akiif yang diaktivasi menggunakan natrium asetat
1 N memberikan kemampuan adsorbsi yang paling baik dibandingkan ammonium klorida dan
ammonium sulfat. Aktivasi kimia C-aktif yang dikarbonisasi pada suhu 350°C dan diaktivasi
menggunakan natrium asetat pada suhu ambien mampu mengadsorpsi kadmium terlarut sebesar
99,3% (b/v) dan 96,51% (b/v) pada suhu karbonisasi 300°C. Sedangkan aktivasi C-aktif yang
dikarbonisasi pada suhu 350°C dengan pemanasan 120°C selama 60 menit mampu mengadsorpsi
kadmium terlarut sebesar 100% (b/v).

ABSTRACT

Oil Palm Empty Fruit Bunches (OPEFB) are biomaterials that have potential to be developed as
a raw material for activated carbon. OPEFB consists of 55-60% lignocellulose which is can be
utilized as an adsorbent to treat heavy metals. In this study the activated carbon from OPEFB
was prepared by carbonization at 300, 350 and 400°C for 60 minutes followed by chemical
activation using sodium acetate 1N, ammonium chloride 1N and ammonium sulfate 1N with
heating temperatures at 120°C for 60 minutes and ambient temperature respectively. The formed
adsorbents were tested by using 1:15 ratio (w/v) to adsorb the dissolved cadmium. The results
showed that activated carbon which was activated by using sodium acetate 1N had the highest
adsorption compared to ammonium chloride 1N and ammonium sulfate 1N. Activated carbon
which was treated at ambient temperature by using sodium acetate 1N had adsorption of
dissolved cadmium in amount of 99.3% (w/v) at 350°C and 96.51% (w/v) at 300°C, whilst by
heating temperatures of 120°C for 60 minutes, its adsorption of dissolved cadmium was 100%

(wiv) at 350°C.
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1. PENDAHULUAN

Tandan  kosong  kelapa  sawit
merupakan limbah utama berlignoselulosa yang belum
termanfaatkan secara optimal, sehingga banyak tandan
kosong yang dibiarkan begitu saja tanpa ada proses
pengolahan. TKKS yang tidak tertangani ini
menyebabkan bau busuk dan menjadi tempat
bersarangnya serangga lalat sehingga dianggap sebagai
limbah yang dapat mencemari lingkungan dan
menyebarkan bibit penyakit (Rahmalia dkk., 2015;
Gaol dkk., 2013). Tandan kosong kelapa sawit
merupakan 23 persen dari tandan buah segar yang
mengandung bahan lignoselulosa sebesar 55-60%
berat kering. Lignoselulosa merupakan komponen
utama penyusun TKKS yang memiliki kemampuan
mengadsorpsi logam berat karena mengandung gugus-
gugus aktif seperti —OH dan ~-COOH (Rahmalia dkk.,
2015; Herndndez dkk., 2015).

Hasil penelitian menunjukkan bahwa material yang
mengandung lignoselulosa dapat dijadikan bahan prekursor
pembuatan karbon aktif (C-aktif) (Kurniawan dkk., 2014;
Wang dkk., 2010) dengan cara memodifikasi gugus fungsi
pada lignoselulosa maka kemampuan adsorpsi dari C-akeif
akan meningkat (Vennilamani dkk., 2005; Ngah dan
Hanafiah, 2008). Selain senyawa yang berlignoselulosa,
bahan lain yang berpotensi dijadikan sebagai adsorben
adalah silika-kitosan (Ali dkk., 2013), limbah industri
seperti fly ash (Javadian dkk., 2015), blast furnace slag, black
liquor lignin, red mud dan waste slurry (Ahmaruzzaman,
2011).

Pada penelitian sebelumnya telah dipelajari
pemanfaatan C-aktif untuk adsorpsi logam dalam air
limbah (Tilaki dan Shariat, 2005; Pirajdn dan Giraldo,
2012; Barakat, 2011; Sankararamakrishnan dkk., 2008;
Ahmaruzzaman, 2011), adsorpsi senyawa organik dalam air
limbah (Ali dkk., 2012), adsorpsi metilen biru (Rafatullah
dkk., 2010) dan adsorpsi fenol (Irma dkk., 2015).

Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengetahui

pengaruh aktivasi karbon aktif dari TKKS terhadap

kemampuan adsorpsi kadmium terlarut. Adapun bahan
yang digunakan dalam aktivasi ini menggunakan tiga jenis
aktivator yang berbeda yaitu natrium asetat, amonium
klorida dan amonium sulfat. Pemilihan kadmium sebagai
adsorbat yang digunakan karena kadmium mempunyai efek
buruk terhadap lingkungan dan manusia, karena dapat
mengakibatkan kanker payudara, gangguan pernafasan,

gagal ginjal serta kematian.
2. METODE PENELITIAN

2.1. Alat dan Bahan

Bahan uji yang digunakan dalam penelitian ini
menggunakan tandan kosong kelapa sawit yang diperoleh
dari Pabrik Kelapa Sawit PT. Kertajaya, Malingping
Banten, almunium foil, kertas whatman, aquadest, larutan
natrium asetat (CH3COONa) 1IN, amonium klorida
(NH4C]) 1IN, amonium sulfat ((NH4).SOs) 1IN, larutan
standar kadmium 1000 ppm. Peralatan yang digunakan
dalam penelitian ini meliputi alat-alat gelas kimia, Azomic
Absorption Spectrofotometer (AAS) AA-6800 F, oven, furnace,

pipet volumetrik, timbangan analitik dan pH meter.
2.2. Prosedur

2.2.1. Karbonisasi Tandan Kosong Kelapa Sawit (TKKS)
Karbonisasi TKKS dilakukan dengan menimbang
sebanyak 200 g TKKS, kemudian dipanaskan dalam furnace
pada suhu 250, 300, 350 dan 400°C selama 1 jam
(penentuan waktu pemanasan ditetapkan berdasarkan
lamanya waktu yang diperlukan terjadinya proses
karbonisasi). Sebelum masuk ke dalam furnace, TKKS
dibungkus dengan alumunium foil untuk mengisolasi udara
yang masuk. Kemudian ditentukan persen kehilangan air

TKKS setelah proses karbonisasi.

2.2.2. Aktivasi Arang Tandan Kosong Kelapa Sawit (TKKS)

Arang TKKS yang digunakan dalam proses aktivasi
kimia adalah arang yang diperoleh dari hasil karbonisasi
pada suhu 300, 350 dan 400°C sedangkan karbonisasi pada
suhu 250°C tidak dilanjutkan ke proses aktivasi karena
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proses karbonisasi belum sempurna. Larutan aktivator
kimia yang digunakan adalah  natrium  asetat
(CH3COONa), amonium klorida (NH4Cl) dan amonium
sulfat ((NH4)SO4), masing-masing dengan konsentrasi 1
N.

Perbandingan campuran antara berat TKKS dan
larutan aktivator adalah 1:15 (b/v). Perbandingan ini
ditetapkan agar TKKS yang akan diaktivasi terendam
sempurna dalam larutan aktivator. Aktivasi dilakukan
dengan 2 perlakuan, yakni aktivasi dengan pemanasan pada
suhu 120°C dan aktivasi tanpa pemanasan, dimana
keduanya dilakukan dalam waktu 1 jam. Proses selanjutnya
adalah filtrasi dan pencucian dengan aguadest beberapa kali
untuk menghilangkan sisa dari garam. Kemudian arang
tersebut dikeringkan dalam oven pada suhu 60°C dan

ditimbang berat arang yang telah teraktivasi tersebut.

2.2.3. Adsorpsi Kadmium Terlarut dengan C-aktif dari
Tandan Kosong Kelapa Sawit (TKKS)

Sebanyak satu gram C-aktif TKKS dimasukan ke
dalam beaker yang berisi 15 ml larutan logam kadmium 25
pg/mL dan didiamkan selama 1 jam. Kemudian disaring
dan filtrat hasil penyaringannya dianalisa menggunakan
Aromic Absorption Spectroforometer (AAS) pada panjang
gelombang 228,71 nm. Nilai absorbansinya yang diperoleh
berada dalam rentang nilai kurva kalibrasi larutan baku
schingga konsentrasi kadmium dalam larutan dapat
dihitung dengan menggunakan persamaan garis regresinya.
Besar daya serap C-aktif terhadap logam kadmium dapat
dihitung dalam bentuk persen menggunakan rumus sebagai

berikut:

Daya serap C-aktif xxs Gy - C, X 100%
(%) = Cp

Keterangan:

C. = konsentrasi larutan kadmium setelah diadsorpsi C-aktif

TKKS (pg/mL);

C, = konsentrasi sebelum dilakukan proses adsorpsi

(blanko) (pg/mL).

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

3.1. Karbonisasi Tandan Kosong Kelapa Sawit (TKKS)

Tandan kosong kelapa sawit sebagai bahan dasar
pembuatan karbon aktif sebelum dilakukan proses
karbonisasi terlebih dahulu dilakukan proses pengeringan
secara alami, dengan cara diangin-anginkan di udara
terbuka sampai diperoleh tandan kosong dengan kadar air
kurang dari 5%. Tahap selanjutnya adalah proses
karbonisasi yang dilakukan di dalam furnace. Suhu
karbonisasi atau pengarangan sangat menentukan kualitas
karbon aktif yang akan dijadikan sebagai bio adsorben. Pada
proses karbonisasi ini dilakukan beberapa variasi suhu yang
digunakan dalam proses pemanasannya yaitu suhu 250,
300, 350 dan 400°C.

Karbon aktif yang dihasilkan melalui proses
penghilangan kadar air (dehidrasi) dari bahan baku,
dilanjutkan dengan proses karbonisasi dan diakhiri dengan
proses aktivasi akan diperoleh karbon aktif yang memiliki
struktur yang sangat berpori dengan luas permukaan antara
600 sampai 2000 m?/g. Karbon aktif dengan karakteristik
seperti ini dapat dimanfaatkan sebagai multi-adsorben
seperti adsorben untuk ion logam, anion, pewarna, fenol,
deterjen,  pestisida, senyawa humat, hidrokarbon
terklorinasi dan senyawa kimia lainnya (Bhatnagar dan
Sillanpdi, 2010). Dari hasil proses karbonisasi ini
didapatkan rendemen arang TKKS seperti pada Tabel 1.
Dari tabel 2 dapat dilihat bahwa waktu pemanasan sangat
menentukan rendemen dari arang yang dihasilkan. Pada
pemanasan dengan suhu 250°C, rendeman yang dihasilkan
sebanyak 70%, naiknya suhu pemanasan pada proses
karbonisasi akan menghasilkan rendemen yang lebih
rendah. Menurunnya rendemen yang dihasilkan dengan
naiknya suhu pemanasan dapat disebabkan karena dengan
adanya kenaikan suhu maka energi pemutusan ikatan antar
molekul dalam senyawa lignoselulosa akan semakin besar,
dan dengan adanya energi tersebut maka akan terbentuk
senyawa-senyawa volatile yang mudah menguap, hal ini
nampak terlihat dari terbentuknya asap yang keluar dari

furnace.
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Tabel 1. Rendemen Arang yang Dihasilkan dari Proses Karbonisasi TKKS

Suhu Bobot Bobot Bobot Persentase Rendemen
°C) Awal TKKS (g)  Akhir TKKS (g) Kehilangan (g) Kehilangan (%) Arang
(%)
250 200 140 60 30 70
300 200 115 85 42 58
350 200 80 120 60 40
400 200 60 140 70 30

Secara teroritis kadar selulosa dan hemiselulosa pada
tandan kosong kelapa sawit adalah sebesar 36,81 dan
27,01%, dimana selulosa maupun hemiselulosa merupakan
senyawa organik yang tersusun dari senyawa-senyawa
hidrokarbon (C-H) dan memiliki gugus hidroksil (-OH)
(Gaol dkk., 2013). Proses karbonisasi akan menyisakan
unsur karbon saja.

Pada proses karbonisasi dengan suhu 250°C terjadi
perubahan warna TKKS dari coklat menjadi coklat
kehitaman sampai hitam. Arang yang dihasilkan pada suhu
ini belum terbentuk secara merata bahkan masih ada bagian
yang belum menjadi arang, schingga dapat dikatakan bahwa
pada suhu tersebut proses karbonisasi belum terjadi secara
sempurna. Dengan demikian karbonisasi pada suhu 250°C
tidak dilanjutkan ke Aktivasi
menggunakan 3 garam hanya dilakukan untuk arang TKKS
yang dikarbonisasi pada suhu 300°C, 350°C dan 400°C.

proses selanjutnya.

3.2. Aktivasi Tandan Kosong Kelapa Sawit
Karbon aktif adalah bahan berupa karbon bebas yang

masing-masing berikatan secara kovalen atau arang yang
telah dibuat dan diolah secara khusus melalui proses
aktivasi, schingga pori-porinya terbuka dan dengan
demikian mempunyai daya serap yang besar terhadap zat-
zat lainnya, baik dalam fase cair maupun dalam fase gas.
Pada proses karbonisasi masih dihasilkan karbon dengan
pori-pori yang kecil dan berkerut. Proses karbonisasi akan
menghasilkan produk dekomposisi bahan-bahan penyusun
organik yang dapat menutupi pori-pori sampel schingga

luas permukaan spesifik relatif rendah (Rahmalia dkk.,

2015). Dengan ini, maka perlu adanya suatu bahan
pengaktivasi untuk memperbesar luas permukaan karbon
aktif.

Proses aktivasi mampu mengembangkan struktur
pori dengan cara membuka pori yang tertutup tar maupun
karbon amorf dan juga membentuk pori baru oleh adanya
dekomposisi thermal, schingga secara tidak langsung
berpengaruh pada berat jenis yang dihasilkan. Luas
permukaan ini menunjukkan berkembangnya strukeur pori
dari karbon aktif sehingga menghasilkan berat jenis yang
terkecil.

Pada umumnya karbon aktif digunakan sebagai
adsorben mempunyai luas permukaan berkisar antara 300-
3500 m*/gram dan ini berhubungan dengan struktur pori
internal yang menyebabkan arang aktif mempunyai sifat
sebagai adsorben. Karbon aktif dapat mengadsorbsi gas dan
senyawa-senyawa kimia tertentu atau sifat adsorbsinya
selektif, tergantung besar atau volume pori-pori dan luas
permukaan. Daya serap karbon aktif sangat besar, yaitu 25-
1000% terhadap berat karbon aktif. Kemampuan adsorpsi
C-akiif ditentukan oleh jenis bahan kimia yang digunakan.
Adapun bahan-bahan kimia yang dapat digunakan sebagai
aktivator adalah hidroksida logam alkali garam-garam
karbonat, klorida, sulfat, fosfat dari logam alkali tanah dan
khususnya ZnCl,, asam-asam anorganik seperti H.SO4 dan
H;3POys, dan uap air pada suhu tinggi (Kurniawan dkk.,
2014).

Pada penelitian ini digunakan tiga macam zat
(CH3COONa),
amonium klorida (NH4CI), amonium sulfat ((NH4),SO,)

dengan konsentrasi masing-masing 1 N. Penggunaan 3

pengaktivasi, yaitu natrium  asetat
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jenis bahan pengaktivasi ini didasari adanya pasangan
elektron bebas yang dimiliki masing-masing garam,
sehingga dengan terikatnya senyawa kimia tersebut pada C-
aktif, maka akan mampu meningkatkan kemampuannya
dalam mengadsorpsi logam. Arang TKKS yang diaktivasi
lebih lanjut oleh ketiga garam tersebut berasal dari hasil
karbonisasi pada suhu 300, 350 dan 400°C karena hanya
pada hasil arang ketiga suhu inilah yang menghasilkan arang
yang merata dari seluruh sampel TKKS.

Proses aktivasi dilakukan dengan melakukan
perendaman/aktivasi karbon aktif hasil karbonisasi ke dalam
bahan pengaktivasi. Aktivasi ini dilangsungkan dalam 2 cara
yang berbeda, yakni dengan menggunakan pemanasan pada
suhu 120°C dan tanpa pemanasan dengan disertai proses
pengadukan selama 1 jam pada kedua perlakuan tersebut.
Proses selanjutnya adalah dilakukan penyaringan dan
pencucian  dengan  aguadest beberapa kali untuk
meghilangkan sisa garam bahan pengaktivasi pada C-akeif
dan dilanjutkan dengan pengeringan dengan oven pada
suhu 60°C. Berikut gambar 1 menunjukkan proses mulai
dari karbonisasi sampai diperoleh C-akeif TKKS.

Aktivasi menggunakan larutan NH4Cl, (NH4),SO4
dan CH3COONa memungkinkan garam tersebut untuk
melakukan penetrasi ke dalam sampel dan secara efekedif
mampu  menghilangkan produk dekomposisi yang
dihasilkan selama proses karbonisasi. Proses aktivasi yang

dibantu oleh pemanasan akan mempercepat proses

penetrasi dan akan membuka pori-pori karbon yang
tertutup sehingga dihasilkan luas permukaan yang relatif
lebih tinggi (C-aktif) dibandingkan aktivasi yang dilakukan
tanpa pemanasan.

Pemanasan dilakukan pada suhu 120°C dan dalam
waktu 1 jam. Keadaan ini cukup efisien untuk
menghasilkan karbon aktif yang mempunyai daya serap
yang bagus terhadap logam berat. Pada proses aktivasi ini
karbon bereaksi dengan bahan pengaktivasi (NHCI,
(NH),SO4 ataupun CH3;COONa) schingga akan
membentuk pori-pori baru serta menghasilkan karbon
dioksida yang berdifusi pada permukaan karbon. Strukcur
pori ini berhubungan dengan luas permukaan, semakin
kecil pori-pori C-aktif, mengakibatkan luas permukaan
semakin besar. Dengan demikian kecepatan adsorpsinya
dapat bertambah. Selain struktur pori, adanya gugus fungsi
yang terdapat pada permukaan karbon aktif sangat
mempengaruhi daya adsorpsi suatu karbon aktif.

Proses selanjutnya yakni pencucian karbon aktif
TKKS dengan aquadest beberapa kali agar sisa—sisa garam
yang masih menempel di permukaan karbon aktif dapat
dihilangkan. Pencucian dilakukan hingga pH karbon akeif
TKKS menjadi netral. Karbon akeif TKKS yang telah netral
dikeringkan dalam oven pada temperatur 60°C selama 24

jam untuk menguapkan airnya. Setelah pengeringan di oven

didapatkan karbon akeif seperti pada Tabel 2.

Gambar 1. Proses Pembuatan Arang Aktif Termodifikasi, (a) arang tandan kosong kelapa sawit (TKKS); (b) aktivasi arang TKKS

dengan pemanasan 120°C; (c) aktivasi arang TKKS tanpa pemanasan (suhu ruang); (d) penyaringan TKKS yang telah
diaktivasi; (e) C-aktif TKKS hasil modifikasi menggunakan CH3COONa, NH4Cl, (NH),SO4
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Tabel 2. Data Pengamatan Bobot C-Akdif TKKS Setelah Proses Aktivasi

Perlakuan Suhu Karbonisasi Bobot Sebelum Bobot C-Alktif Setclah Aktivasi (g)

Aktivasi C) Aktivasi (g) NIijIC' NH S04 1IN CH;COONa IN
b 300 10 8,6 9,7 8,0
> I:"fann 350 10 9,1 11,6 7.8
cimanasa 400 10 10,1 10,9 7,6
- 300 10 9,0 8,9 8,4
anpa 350 10 9,2 9,4 7.2

Pemanasan

400 10 9,3 9,8 7.4

Tabel 3. Adsorpsi Kadmium (25 mg/L) oleh C-Aktif dari TKKS

Preparasi Karbon Aktif dari TKKS

Persentase Daya Serap

Perlakuan Aktivasi Slfhu. Aktivator Kimia Adsorpsi TKKS (%)
Karbonisasi (°C) 1N)
NH4CI 7,64
300 NH4SO4 24,00
CH;COONa 63,90
NH4CI -
Dengan Pemanasan 350 NH4SO4 -
CH;COONa 100
NH.ClI -
400 NH4SO4 -
CH;COONa 45,86
NH;CI 12,96
300 NH4SO4 20,75
CH;COONa 96,51
NH;CI 31,07
Tanpa Pemanasan 350 NH4SO4 2,34
CH;COONa 99,31
NHClI -
400 NH4SO4 -

CH;COONa 43,34

Gambar 2. Adsorpsi C-Aktif TKKS Terhadap Kadmium
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Tabel 4. Hasil Analisis Statistika Anova: Two-factor Without Replication

SUMMARY Count Sum Average Variance

Dengan Pemanasan 3 95.54 31.84667 837.4745
100 33.33333 3333.333
3 45.86 15.28667 701.0465
Tanpa Pemanasan 3 130.22 43.40667 2130.144
3 132.72 44.24 2480.882
3 43.34 14.44667 626.1185

Metode
CH;COONa 6 448.92 74.82 730.6334
NH;ClI 6 51.67 8.611667 149.3423
NH,SO4 6 47.09 7.848333 128.492

Dari data yang disajikan pada tabel 2, aktivasi
dengan NHCl baik dengan perlakuan pemanasan
ataupun tidak, bobot C-aktif setelah diaktivasi mengalami
kenaikan seiring dengan naiknya suhu karbonisasi, begitu
juga pada arang TKKS yang diaktivasi dengan (NH4)>SO4
baik tanpa maupun dengan pemanasan mengalami
kenaikan bobot C-aktifnya. Pemanasan karbonisasi pada
suhu 400°C akan menghasilkan arang dengan pori-pori
yang lebih besar. Kadar air (pengotor) yang terdapat pada
permukaan arang TKKS dan senyawa-senyawa wvolatile
yang masih ada dapat hilang selama proses pemanasan.
Selain itu, proses aktivasi ini juga menghilangkan
beberapa atom karbon menjadi gas CO» yang ikut keluar.
Dengan terbukanya pori-pori tersebut memungkinkan
terjadinya reaksi antara aktivator dan arang TKKS ini,
sehingga menyebabkan bobot dari C-aktif yang dihasilkan
oleh proses karbonisasi pada suhu lebih tinggi akan lebih
besar. Namun C-akiif yang diaktivasi dengan
CH3COONa justru banyak mengalami penurunan bobot
setelah diaktivasi. Kemungkinan besar ini disebabkan

teroksidasinya senyawa karbon pada reaksi tersebut

membentuk CO,.

3.3 Proses Adsorpsi
Daya adsorbsi karbon aktif disebabkan karena

karbon mempunyai pori-pori dalam jumlah besar dan

adsorbsi akan terjadi karena adanya perbedaan energi
potensial antara permukaan karbon dan zat yang diserap.
Karbon merupakan bahan padat berpori dan umumnya
diperoleh dari hasil pembakaran kayu atau bahan yang
karbon. karbon

mempunyai daya adsorbsi yang rendah terhadap zat warna

mengandung  unsur Umumnya
dan daya adsorbsi tersebut dapat diperbesar dengan cara
mengakrifkan karbon menggunakan uap atau bahan kimia
(Kurniawan dkk., 2014).

Aktivasi kimia pada C-akdf dari TKKS ini
dilakukan secara kimia menggunakan garam NHCI,
(NH4):SO4 dan CH3COONa. Dalam menentukan jenis
garam yang paling efekdif yang digunakan sebagai bahan
pengaktivasi, dilakukan pengujian proses adsorpsi
terhadap larutan kadmium 25 ppm, dengan rasio C-aktif
terhadap volume larutan 1:15 (b/v). C-akdf dari TKKS
dari setiap jenis suhu karbonisasi diuji kemampuan daya
adsorpsinya. Masing—masing adsorpsi dilakukan selama 1
jam. Pengukuran daya adsorpsi dari C-akdf TKKS
dilakukan menggunakan alat AAS dengan cara mengukur
kadar awal sebelum adsorpsi dan kadar akhir setelah
adsorpsi.

Hasil dari adsorpsi kadmium oleh C-akdif dari
tandan kosong kelapa sawit disajikan dalam Tabel 3. Pada
adsorpsi kadmium oleh C-aktif dari TKKS yang diaktivasi
oleh NH4Cl maupun NH SOy baik dengan perlakuan
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pemanasan ataupun tidak, kemampuan daya adsorpsinya
terhadap kadmium masing-masing kurang dari 32%, pada
ke-3 suhu karbonisasi. Sedangkan C-aktif dari TKKS yang
diaktivasi menggunakan CH;COONa memberikan hasil
yang cukup signifikan dalam menjerat kadmium
dibandingkan dengan kedua garam yang lainnya. C-akeif
dari TKKS diaktivasi CH;COONa dapat mengadsorpsi
kadmium hingga mendekati 100%. Pada TKKS yang
dikarbonisasi pada suhu 350°C baik dengan bantuan
pemanasan  ataupun  tanpa

pemanasan, mampu

mengadsorpsi masing masing sebesar 100% dan 99,31%.
Sedangkan C-aktif TKKS yang dihasilkan dari proses
karbonisasi pada suhu 300°C yang diaktivasi tanpa
pemanasan mempunyai kemampuan adsorpsi sebesar

96,51%.

3.4 Uji Statistika
Berdasarkan hasil uji statistika ANOVA untuk

kelompok pengaruh faktor perlakuan pemanasan dan
tanpa pemanasan pada aktivasi kimia, dengan tingkat
signifikansi (o) 5%, diperoleh hasil distribusi Fubd dengan
dfl = 5 dan df 2 = 10, didapat nilai Fupa sebesar 3,326;
dan Fiiung diperoleh nilai sebesar 2,067; dengan nilai
probabilitas 0,154. Karena nilai Friung lebih kecil dari nilai
Fube (2,067 < 3,326) dengan probabilitas > 0,05, maka
hipotesis (Ho) diterima, artinya pengaruh perlakuan
pemanasan pada proses pembuatan C-aktif tandan kosong
tidak  berbeda baik  aktivasi

menggunakan pemanasan maupun tidak terhadap C-akdif

kelapa  sawit nyata
tandan kosong kelapa sawit yang dihasilkan. Sedangkan
pengaruh perlakuan bahan aktivasi kimia yang digunakan

dalam proses pembuatan C-aktif tandan kosong kelapa

Tabel 5. Analysis of Variance (ANOVA)

sawit sangat berpengaruh nyata, hal ini terlihat dari hasil
uji statistika, Fubd dengan dfl = 2 dan df 2 =10 didapat
nilai Fepa sebesar 4,103; dan F hitung diperoleh nilai
sebesar 35,77; dengan nilai probabilitas 2,77 x 10°.
Karena nilai Fhiung lebih besar dari nilai Faa (35,77
>4,103) dengan probabilitas < 0,05, maka hipotesis (Ho)
ditolak, artinya pengaruh garam yang digunakan dalam
aktivasi arang tandan kosong kelapa sawit sangat berbeda

nyata terhadap C-aktif tandan kosong kelapa sawit yang
dihasilkan.

4. KESIMPULAN

Adsorpsi kadmium oleh C-aktif dari Tandan
Kosong Kelapa Sawit (TKKS) yang dikarbonisasi pada
suhu 350°C dan diaktivasi menggunakan natrium asetat 1
N, mempunyai efektifitas adsorpsi paling besar
dibandingkan dengan C-aktif dari TKKS yang dihasilkan
dari proses karbonisasi pada suhu 300°C maupun 400°C.
Uiji statistika ANOVA, menunjukkan bahwa pengaruh
pemanasan dalam pembuatan C-aktif tidak berbeda nyata
tethadap kemampuan adsorpsi dari C-akdf dalam
mengadsorpsi kadmium, sedangkan penggunaan garam
dalam mengaktivasi arang tandan kosong kelapa sawit
sangat berpengaruh nyata terhadap C-akdf yang
dihasilkan.

C-aktif dengan karbonisasi pada suhu
350°C dengan aktivasi natrium asetat pada suhu 120°C
dapat mengadsorpsi sampai 100%, sedangkan aktivasi
tanpa pemanasan dapat mengadsorpsi sebesar 99,31%
untuk C-aktif dengan karbonisasi pada suhu 300°C dan
aktivasi tanpa pemanasan dapat mengadsorpsi sebesar

96,51%.

Source of

Variation SS df MS Fhiivung P-value F 1apel
Rows 2563.0011 5 512.6002 2.067489 0.153665 3.325835
Columns 17738.66 2 8869.33 35.77299 2.77E-05 4.102821
Error 2479.3373 10 247.9337
Total 22780.999 17
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Proses oksidasi lanjut (AOP) merupakan teknologi pengolahan air limbah industri tekstil yang
sangat potensial. Kelemahan teknologi ini adalah pemakaian H,O, yang berimplikasi pada biaya
operasional dan peningkatan kadar keasaman. Teknologi ozonisasi katalitik terintegrasi katalis
Fe,O3 dan ALOs dengan difuser mikro adalah alternatif solusi yang murah dan efisien. Ozonisasi
katalitik dilakukan dengan variasi dosis katalis 500 g, 1000 g, 1500 g dan flow ozon 1, 2, 3, 4
L/menit dengan volume air limbah 20 L. Optimalisasi proses ozonisasi katalitik dilakukan
melalui variasi waktu kontak. Kinerja fungsi katalis diukur berdasarkan umur pemakaian.
Indikator kinerja reakcor diukur dengan parameter warna, suhu, TSS, COD dan BOD:s. Kondisi
ozonisasi katalitik terbaik dicapai pada dosis katalis 1000 g Fe;O3 dan AL O3, waktu ozonisasi
katalitik 20 menit dengan flow ozon 2 L/menit.

ABSTRACT

The advanced oxidation process (AOP) is a potential wastewater treatment technology for the
textile industry. The weakness of this technology is the use of H,O> which has implications on
operational costs and increased acidity levels. The integrated catalytic ozonation technology of
Fe;O3 and ALOj; catalysts with micro diffuser is a cheap and efficient solution alternative. The
catalytic ozonation was carried out by variation of catalyst dose 500 g, 1000 g, 1500 g and ozone
flow 1, 2, 3, 4 L/min with the volume of wastewater 20 L. Optimization of catalytic ozonation
process was done through variation of contact time. The performance of catalyst function is
measured by usage life. Reactor performance indicators are measured by color, temperature, TSS,
COD and BODs parameters. The best catalytic ozonation conditions for the dose of 1000 g of
Fe;Oj3 and AlLOj3, catalytic ozonation time of 20 minutes with ozone flow 2 L / min.

1. PENDAHULUAN
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Perindustrian (Kemenperin) menyebutkan, Februari 2016,
nilai ekspor TPT naik sebesar 6,81% jika dibandingkan
Januari 2016. Industri TPT merupakan industri padat
karya yang mampu menyerap tenaga kerja sebanyak 1,5 juta
orang atau sekitar 10,36% dari tenaga kerja di sektor
industri manufaktur (Kementerian Perindustrian, 2016).

Industri tekstil menghasilkan limbah industri yang
berpotensi mencemari lingkungan. Limbah tersebut
bervariasi tergantung dari jenis dan besar kecilnya industri,
pengawasan pada proses industri, derajat penggunaan air
dan derajat pengolahan air limbah yang ada. Industri tekstil
umumnya telah melakukan upaya pengelolaan lingkungan
dengan melakukan pengolahan limbah. Instalasi pengolah
limbah memerlukan biaya yang tidak sedikit dan
selanjutnya pihak industri juga harus mengeluarkan biaya
operasional agar effluent IPAL dapat memenuhi baku mutu
sesuai Peraturan Daerah Propinsi Jawa Tengah No. 5
Tahun 2012 tentang Baku Mutu Limbah dan Peraturan
Menteri Lingkungan Hidup No. 5 Tahun 2014 tentang
Baku Mutu Air Limbah.

Pengembangan pengolahan air limbah industri
tekstil telah dilakukan dengan menggunakan teknologi
pengolahan secara biologis, fisika, kimia atau kombinasi
dari unsur-unsur tersebut. Beberapa teknologi proses
pengolahan air limbah industri tekstil yang sering
digunakan antara lain: proses lumpur aktif (activated sludge
process) (Moertinah dkk., 2010), reaktor putar biologis
(rotating biological contactor, RBC), proses aerasi kontak
(contact aeration process), proses dengan biofilter “Up Flow”,
biofilter anaerob-aerob dan elektrokatalitik (Mukimin,
2015). Beberapa teknologi basis elektrokimia (Marlena
dkk., 2012), fotokatalitik (Syahroni, 2015) dan kombinasi
katalitik kimia (Tran-Truong dkk., 2016) masih terus
dikembangkan di industri.

Air limbah industri tekstil yang dihasilkan dari
proses produksi di pabrik tekstil memiliki jenis dan
konsentrasi cemaran yang berbeda-beda termasuk warna
yang menghambat proses penguraian di lingkungan.
Metode penguraian secara biologis konvensional kurang
efektif karena rendahnya rasio nilai biological oxygen demand

(BOD) dan chemical oxygen demand (COD). Tingginya

biaya operasional dan komponen non-biodegradable dalam
air limbah industri tekstil mendorong banyak penelitian
untuk mencari metode alternatif seperti adsorpsi, proses
imobilisasi mikroba (Handayani, 2016), oksidasi kimia
termasuk ozonisasi (Syafarudin, 2013) dan proses oksidasi
lanjutan lainnya seperti ozonisasi katalitik (Horden, 2003;
Climent dkk., 2017; Fast dkk., 2017; Guzman dkk., 2017).

Ozon sebagai salah satu oksidan kimia yang cukup
potensial telah digunakan untuk menghilangkan warna dari
air limbah (Smith, 1994). Selama ozonisasi pada air limbah,
ozon akan menyerang ikatan tak jenuh dari khromofor yang
mengakibatkan penghilangan warna dengan cepat. Ozon
dapat mengurai molekul organik kompleks menjadi
molekul yang lebih kecil seperti asam organik, aldehid dan
keton (Gottschalk, 2010).

Namun ozonisasi saja tidak cukup untuk mengurai
secara total terhadap hasil samping proses ozonisasi
(Ichikawa dkk., 2014). Kesulitan proses penguraian secara
total terhadap hasil samping proses ozonisasi, rendahnya
reaktifitas ozon dan tingginya biaya produksi ozon
mendorong perlunya pengembangan proses oksidasi lanjut
(AOP) (Hutagalung, 2010). Dengan proses AOP, dapat
dilakukan reduksi nilai BOD dan COD yang tinggi serta
penguraian hasil samping proses ozonisasi menjadi H,O
dan CO,. Proses AOP dapat dilakukan dengan penggunaan
ozon bersama-sama dengan beberapa bahan kimia atau
kombinasi dengan radiasi UV dan beberapa bahan kimia
(O3 / H,O,, O3/ UV, O3 / H,O, / UV] (Zaikov, 2009;
Glaze, 1987) serta ozonisasi katalitik (Zuorro, 2013).

Beberapa penelitian peningkatan oksidasi untuk
efisiensi ozonisasi katalitik telah banyak dilakukan antara
lain ALO; untuk oxalic acid (Cooper, 1999), MnO: untuk
nitrobenzene (Ma dkk., 2004), TiO, untuk fulvic acid (Volk
dkk., 1997), CuO/Al,O; dan CuO/ALO; (Pi dkk., 2003),
Fe,Os untuk oxalic acid (Beltran dkk., 2005), CuO untuk
p-chlorobenzoic acid (Pines dkk., 2003), karbon untuk
benzothiazole (Valdes, 2006).

Sistem ozonisasi sebagai salah satu metode AOP
didasarkan pada dekomposisi ozon dan pembentukan
radikal hidroksil (Huang dkk., 2015). Salah satu tujuan
utama proses AOP adalah menghasilkan radikal hidroksil
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(OH) yang lebih kuat dan reakdif dibandingkan ozon.
Ozon dapat terurai menjadi spesies radikal hidroksil yang
memiliki kemampuan oksidasi lebih tinggi terhadap
cemaran organik dan hasil samping proses ozonisasi (Guo
dkk., 2012). Reaksi radikal hidroksil bersifat non-selektif
sehingga diperlukan pretrearmenr untuk meningkatkan
efisiensinya. Meskipun ozonisasi atau ozonisasi katalitik
telah banyak digunakan dalam pengolahan cemaran organik
dan beracun, tingginya biaya dan potensi cemaran akibat
pemakaian H>O, pada proses AOP untuk menghasilkan
radikal hidroksil harus dihindari.

Efisiensi reaksi oksidasi terhadap target cemaran
organik dapat ditingkatkan melalui pemakaian difuser
mikro sehingga kontak dengan air limbah lebih efisien
karena distribusi lebih merata. Teknologi ozonisasi katalitik
terintegrasi katalis Fe;O3 dan AL O; dengan difiser mikro
adalah alternatif solusi yang murah dan efisien. Katalis
Fe,O3 dan ALLO; merupakan kombinasi yang tepat karena
harganya lebih rendah dibanding katalis lainnya dan

masing-masing memiliki efektifitas katalitik yang baik.
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2. METODE PENELITIAN

2.1. Alat dan Baban

Bahan yang digunakan adalah air limbah industri
tekstil diambil dari salah satu industri tekstil di Pekalongan.
Katalis Fe;O3 dan Al,O3; menggunakan produk Merck (p.a).
Bahan untuk pengujian BODs, COD, TSS, total fenol dan
total ammonia. Difuser mikro menggunakan bahan keramik
dengan pori mikro. Sekat pemisah katalis menggunakan
plat stainless dengan  pori mikro. Kantung katalis
menggunakan polimer.

Sistem ozonasi katalitik terdiri atas tiga unit, yaitu
unit generator ozon, unit reaktor dan unit filtrasi. Unit
generator ozon memiliki kapasitas ozon maksimal 5 g/m’
dengan input udara kering. Unit reakror katalitik dengan
kapasitas maksimal 40 L dan reaktor separasi dengan
kapasitas maksimal 40 L. Unic filtrasi ozon terdiri atas 2
filter mikro. Alur pengolahan air limbah industri tekstil
ditunjukkan pada Gambar 1 berikut:

12

11

.10

Gambar 1. Skema Alur Pengolahan Air Limbah Tekstil Dengan Sistem Ozonisasi Katalitik: (1) Unit Pengering Udara,
(2) Generator Ozon, (3) Gas Flow Meter, (4) Inlet Ozon, (5) Reaktor Katalitik, (6) Diffuser, (7) Katalis, (8)
Reservoir Air Limbah, (9) Inlet Air Limbah, (10) Pompa, (11) Pipa Penduga, (12) Penghancur Ozon, (13)
Reaktor Separasi, (14) Filter, (15) Resevoir Air Terolah, (16) Lampu UV.
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Gas ozon dari generator ozon dialirkan ke dalam
reaktor katalitik dari bawah melalui difuser mikro. Difuser
mikro terdiri dari dua lempeng keramik dengan pori
berukuran mikro. Dalam reaktor katalitik, katalis
ditempatkan dalam kantong dan diisolasi dengan sekat
pemisah sehingga tidak menyebar sampai bagian atas
reaktor. Difuser mikro meningkatkan efisiensi kontak ozon,
katalis, dan air limbah dalam reaktor. Katalis dan lampu UV
meningkatkan dekomposisi ozon membentuk radikal
hidroksil yang akan mengurai komponen cemaran dalam air
limbah. Reaktor separasi dan filtrasi mencegah padatan
berpindah sehingga diharapkan diperoleh air limbah terolah

yang memenuhi baku mutu.

2.1. Prosedur

Percobaan dilakukan dengan injeksi gas ozon ke
dalam reaktor katalitik bersamaan dengan penambahan air
limbah. Tingkat flow gas ozon diatur untuk menentukan
dosis ozon sebelum mencapai reaktor. Konsentrasi ozon di
inlet gas ozon ditentukan dengan mengirimkan inlet gas ke
dalam botol penjerap yang berisi 200 mL larutan metil
orange, dimana gas ozon terjebak. Kemudian konsentrasi
ozon ditentukan secara spektrofotometri (Tjahjanto dkk.,
2012). Percobaan ozonisasi katalitik menggunakan variasi
dosis katalis 500 g, 1000 g, 1500 g dan flow ozon 1, 2, 3, 4
L/menit dengan volume air limbah 20 L. Dimana Fe;O;
dan ALO; sebagai katalis dalam proporsi yang sama
ditempatkan dalam reaktor. Optimalisasi proses ozonisasi
katalitik dilakukan melalui variasi waktu kontak. Indikator
kinerja reaktor diukur dengan parameter warna, suhu, TSS,
COD dan BODs. Waktu yang diperlukan untuk
penghilangan warna dipantau sebagai indikator efisiensi
katalis. Intensitas warna air limbah diukur dengan
dibandingkan terhadap larutan standar yang diperoleh dari
pengenceran. Air limbah industri tekstil diencerkan
menggunakan aquades menjadi 10, 20, 30, 40, 50, 60,70,
80, 90%. Selanjutnya larutan dipompa menuju reaktor
separasi dan filter mikro untuk ditampung ke dalam
reservoir air terolah. Reaktor katalitik difungsikan berulang
untuk mengetahui estimasi umur pemakaian katalis.

Karakterisasi air limbah terolah dilakukan sesuai Peraturan

Menteri Lingkungan Hidup R.I. Nomor 5 tahun 2014
tentang Baku Mutu Air Limbah, bagi usaha dan/atau
kegiatan industri tekstil yaicu BODs, COD, TSS serta total

fenol dan total ammonia.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

Air limbah bersumber dari proses dyeing, sizing dan
tenun ditampung dalam bak ckualisasi yang dilengkapi
saringan/filter sebagai tahap pre-treatment. Pre-treatment
merupakan proses pendahuluan untuk eliminasi cemaran
kasar yang akan menghambat proses ozonisasi katalitik.
Selanjutnya air limbah dipompa menuju reaktor katalitik
dimana dalam penyalurannya, air limbah diinjeksi dengan
gas ozon melalui difuser mikro dan kontak dengan katalis
untuk mengoptimalkan reaksi penguraian cemaran dalam
air limbah. Setelah terurai dengan indikator hilangnya
warna dari reaktor katalitik, air limbah dialirkan menuju
reaktor separasi. Proses akhir adalah mengalirkan air limbah
melalui unit filter, selanjutnya air limbah ditampung di bak
kontrol untuk dibuang ke lingkungan melalui saluran

pembuangan menuju badan lingkungan.

3.1 Dosis katalis

Penurunan intensitas warna dan pH air limbah
terolah digunakan sebagai indikasi dihentikannya proses
ozonisasi katalitik, karena sangat mudah, cepat dan murah
dalam memperoleh data pengamatannya. Pada ozonisasi
katalitik dengan flow tetap sesuai output alat, dosis katalis
1000 g Fe;O3 dan ALOj sebagai katalis dengan input 20 L
air limbah dapat menghilangkan warna setelah 25 menit
proses ozonisasi katalitik. Sedangkan dosis katalis 500 g
Fe;Os dan ALO; memerlukan waktu selama 45 menit.
Dosis katalis 1500 g Fe;O3 dan Al,O3 memerlukan waktu
yang lebih tinggi dibanding dosis katalis 1000 g yaitu 27
menit seperti tampak pada pada Tabel 1.

Luas permukaan katalis yang digunakan selama
proses ozonisasi katalitik berubah, sehingga jumlah radikal
*OH yang dihasilkan oleh katalis akan berubah. Hal ini
mengkibatkan perbedaan jumlah radikal hidroksil pada
proses penguraian dengan karakteristik air limbah yang

sama, schingga akan menghasilkan perbedaan kecepatan
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penguraian. Walaupun demikian, katalis yang berlebihan
akan menghambat flow pasokan radikal hidroksil untuk
kontak dengan cemaran sehingga memerlukan wakeu lebih

lama seperti pada dosis katalis 1500 g.

Tabel 1. Data Hasil Pengujian Dosis Katalis Dengan Flow Ozon
7 L/Menit dan Input 20 L Air Limbah

No Rasio Waktu Waktu pH
Katalis Degradasi Degradasi
(g Warna 50% Warna 100%
(menit) (menit)
500 10 45 7,2
1000 11 25 7,3
3 1500 14 27 7,5
3.2 Flow Ozon

Untuk mengetahui konsentrasi ozon pada ozonisasi
katalitik dilakukan percobaan flow gas ozon 1, 2, 3, 4 dan 5
L/menit dengan dosis katalis 1000 g Fe;O3 dan ALOj; dan
input 20 L air limbah. Flow gas ozon 2 L/menit
menghasilkan penghilangan warna air limbah setelah 20
menit. Sedangkan flow gas ozon 1 L/menit memerlukan
waktu selama 40 menit. Nilai pH untuk variasi flow ozon
hampir sama sebagai indikasi air limbah telah terolah
dengan baik. Flow gas ozon 3, 4 dan 5 L/menit
memerlukan waktu masing-masing 23, 24 dan 23 menit.
Penurunan kadar cemaran menggunakan sistem ozonisasi
katalitik dengan dosis katalis 1000 g (500 g Fe;O3 dan 500
g ALO;) dengan flow gas ozon 1, 2, 3, 4, 5 L/menit dapat
diketahui melalui hasil pengujian air terolah seperti pada

Tabel 2.

Tabel 2. Data Hasil Pengujian Flow Ozon Dengan Dosis Katalis
1000 g dan Input 20 L Air Limbah
No  Flow QOzon Waktu Waktu pH

(L /menit)  Degradasi Degradasi
Warna 50% Warna 100%
(menit) (menit)
1 1 10 40 7,2
2 2 9 20 7,3
3 3 11 24 7,3
4 4 10 24 7,3
3 5 11 23 7,3

Makin besar flow ozon akan meningkatkan jumlah
radikal *OH yang dihasilkan oleh katalis. Namun dosis
katalis yang digunakan selama proses ozonisasi katalitik
tetap akan memberikan batasan konsentrasi ozon maksimal
untuk bereaksi membentuk radikal *OH. Ozon yang tidak
bereaksi dengan katalis akan mengurai cemaran secara
langsung atau terurai kembali menjadi gas oksigen dalam air
limbah seperti tampak pada Gambar 2.  Hal ini
mengakibatkan waktu ozonisasi yang tidak berubah
meskipun flow ozon meningkat, seperti tampak pada Tabel
2. Flow ozon berlebihan tidak banyak mempengaruhi wakeu
ozonisasi katalitik. Flow ozon 2 L/menit merupakan flow

ozon maksimal yang dapat bereaksi dengan katalis.

O LI ON
B + K/ — =+ K
o1 _
T+ OO
+ +

. L : . L +2L —'*3\::

Gambar 2. Mekanisme Reaksi Ozonisasi: (A) Secara Langsung,

(B) Katalitik

3.3. Waktu Ozonisasi

Penurunan kadar cemaran dengan ozonisasi sebagai
oksidator degradasi dapat diketahui melalui hasil pengujian
air terolah yang ditunjukkan pada Tabel 4. Terlihat bahwa
secara umum proses ozonisasi saja hanya memberikan
pengurangan yang masih di atas persyaratan baku mutu
yaitu BODs 70,57 mg/L dan COD 175,79 mg/L.
Meskipun parameter TSS 18 mg/L, suhu dan pH
memenuhi persyaratan baku mutu. Untuk parameter
lainnya tidak dilakukan analisa karena nilai BODs dan
COD vyang tinggi merupakan indikasi tingginya nilai
parameter lainnya. Sedangkan warna air limbah
menunjukkan penurunan sebesar 50% setelah ozonisasi
selama 120 menit. Sedangkan waktu ozonisasi katalitik

untuk penghilangan warna air limbah sebesar 50% adalah
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20 menit seperti ditunjukkan pada Tabel 3. Tingginya
kecepatan waktu ozonisasi katalitik untuk penghilangan
warna karena radikal hidroksil yang dihasilkan memiliki
potensial oksidasi yang lebih tinggi (2,8 €V) dari ozon (2,07
eV) dan dapat mengurai molekul organik dan anorganik

secara cepat dan non selektif.

Tabel 3. Data Hasil Pengujian Waktu Ozonisasi Dengan Flow
Ozon 2 L/Menit

No  Ozonisasi Waktu Waktu pH
Degradasi Degradasi
Warna 50% Warna 100%
(menit) (menit)

1 O3 120 - 7,2

2 03/ FezO3, 9 20 7,3

ALO;  (dosis
katalis 1000

g)

Rendahnya efisiensi ozonisasi karena terhambatnya
proses penguraian secara total terhadap hasil samping proses
ozonisasi. Ketika ozon mengurai cemaran kompleks
menjadi molekul yang lebih kecil, senyawa tersebut akan
menghambat reaktifitas ozon. Rendahnya kontak ozon
dengan komponen cemaran dalam air limbah karena ozon
cenderung kontak dengan molekul air menghasilkan gas

oksigen dengan reaksi sebagai berikut (Sonntag, 1996):

30,+0OH +H* 2 20H°+40,
Sehingga hanya sebagian kecil gas ozon yang bereaksi dalam
proses penguraian komponen cemaran dalam air limbah

seperti pada Gambar 3.

3.4 Ozonisasi Katalitik

Secara umum  sistem  ozonisasi  katalitik
menunjukkan efisiensi pengolahan air limbah tekstil
dimana menghasilkan air terolah dengan parameter TSS 14
mg/L, BODs 35,38 mg/L, COD 75,98 mg/L, fenol total
0,35 mg/L, khrom total (Cr) < 0,54 mg/L, amoniak total
(NH3-N) 0,29 mg/L, sulfida sebagai S 0,18 mg/L, minyak
dan lemak 0,2 mg/L, yang telah memenuhi persyaratan
baku mutu. Reaktor katalitik difungsikan berulang untuk

mengetahui performance katalis. Pengulangan menunjukkan
kinerja sistem ozonisasi katalitik dengan interval waktu
penghilangan warna antara 18 — 28 menit dengan nilai pH
relatif konstan.

Hasil pengujian air limbah terolah dari uji coba
sistem ozonisasi dan ozonisasi katalitik di PT. Pismatex

Textile Industry sebagai berikut:

Tabel 4. Data Hasil Pengujian Air Limbah Terolah Dengan Flow
Ozon 2 L/Menit

O;/UV/
F€203 /
Batas
No Parameter Satuan O;  ALO;ALO;
yarat ] )
(dosis katalis
1000 g)
1. FISIKA
1 Suhu °C 38,0 36,0 36,0
2 TSS mg/L 50 18 14
II. KIMIA
1 BODs mg/L 60 70,57 35,38
2 COD mg/L 150 175,79 75,98
3 Fenol Total mg/L 0,5 * 0,35
4 Khrom Total (Cr) mg/L 1,0 * < 0,54
5 Amoniak Total mg/L 8,0 * 0,29
(NH;-N)
6 Sulfida sebagaiS mg/L 0,3 * 0,18
7  Minyak dan mg/L 3,0 * 0,2
Lemak
8 pH 6-9 73 7,2

Katalis Fe;O3, ALOs; dan UV akan meningkatkan
penguraian  ozon menghasilkan  radikal  hidroksil.
Pengolahan air limbah dengan sistem ozonisasi katalitik
sangat dipengaruhi oleh interaksi antara katalis, ozon dan
cemaran dalam air limbah. Karakteristik interaksi unsur-
unsur tersebut akan mempengaruhi tahapan reaksi transfer

massa dalam fase gas—larutan (reaksi gas ozon dengan
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cemaran dalam air limbah), larutan—katalis (kontak antara
cemaran dalam air limbah dengan permukaan katalis dan
reaksi dengan ozon) dan gas—katalis (reaksi gas ozon dengan
permukaan katalis dimana radikal hidroksil terbentuk dan
bereaksi dengan cemaran dalam air limbah) serta jenis reaksi
oleh radikal hidroksil. Dengan adanya difuser mikro maka
interaksi antara katalis, ozon dan cemaran dalam air limbah
lebih homogen sehingga efisiensi reaksi oksidasi terhadap
target cemaran dapat ditingkatkan melalui ozonisasi
langsung atau ozonisasi katalitik.

Katalis Fe;O3 dan AL O3 dalam air mengubah ozon
membentuk radikal hidroksil dengan reaksi seperti pada
Gambar 3. Cemaran organik dalam air limbah (R), selain
akan terurai menjadi senyawa yang lebih sederhana, bisa
membentuk radikal organik (R°) melalui reaksi sebagai
berikut (Tomiyasu, 1985):

H:R + OH° & HR° + H,O

Ozon tersisa akan bereaksi membentuk H>O,
karena adanya radiasi UV dari lampu UV 254 nm dalam
reaktor katalitik dengan reaksi sebagai berikut (Peyton,
1987):

0; + H;O (hv) 2 H,0,+ O,

H,O, (hv) > 2 OH®

205 + H,O, > 2 OH°+ 30,

Penurunan intensitas warna melalui ozonisasi
katalitik lebih cepat dibandingkan ozonisasi. Gas ozon
terserap oleh material katalis yang akan menghasilkan
radikal hidroksil. Pada reaktor katalitik ini, proses yang
terjadi adalah destruksi cemaran oleh radikal hidroksil yang
dihasilkan oleh proses ozonisasi katalitik. Pada ozonisasi
katalitik dengan katalis Fe;Os dan ALOs; memberikan
penurunan intensitas warna 50% setelah 9 menit. Setelah
proses ozonisasi katalitik selama 20 menit, tidak tampak
adanya warna larutan seperti terlihat pada Gambar 3. Hal
ini mengindikasikan bahwa radikal hidroksil cukup mampu
dan sangat efektif untuk menguraikan ikatan kromofor,
dimana jumlah radikal hidroksil yang dihasilkan oleh
ozonisasi katalitik cukup banyak, sehingga tampak adanya
perubahan warna larutan dari biru menjadi jernih seperti

tampak pada Gambar 4.

A B C

Gambar 4. Penurunan Intensitas Warna Melalui Ozonisasi
Katalitik: (A) Air Limbah Input, (B) Air Limbah
Sebelum Filtrasi (C) Air Limbah Terolah

4. KESIMPULAN

Hasil penelitian menunjukkan efisiensi pengolahan
air limbah tekstil berbasis ozonisasi katalitik dengan katalis
Besi(II) oksida (Fe,O3;) dan Aluminium oksida (Al,Os)
menggunakan difuser mikro dan filtrasi dimana output air
limbah terolah memenuhi baku mutu yang ditetapkan
sesuai Peraturan Daerah Propinsi Jawa Tengah No. 5
Tahun 2012 tentang Baku Mutu Limbah dan Peraturan
Menteri Lingkungan Hidup No. 5 Tahun 2014 tentang
Baku Mutu Air Limbah. Kondisi ozonisasi katalitik terbaik
untuk dosis katalis 1000 g Fe;O3 dan Al,Os, waktu ozonisasi
katalitik 20 menit dengan flow ozon 2 L/menit.
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Katalis asam padat berbasis niobia telah dibuat dan diuji coba untuk reaksi hidrolisis selobiosa
membentuk senyawa glukosa. Untuk meningkatkan aktivitasnya, permukaan katalis dimodifikasi
dengan menggunakan asam fosfat. Karakterisasi katalis dilakukan dengan menggunakan X-ray
photoelectron sprectroscopy (XPS), X-ray diffraction (XRD), dan ammonia-temperature programmed
desorption (NHs-TPD). Modifikasi pada permukaan katalis telah meningkatkan selektivitas
katalis untuk membentuk glukosa dari reaksi hidrolisis selobiosa. Berdasarkan karakterisasi yang
dilakukan, telah dipercaya bahwa kontribusi utama yang menyebabkan peningkatan selektivitas
katalis adalah terbentuknya spesies dihidrogen fosfat pada permukaan katalis yang telah
dimodifikasi, yang merupakan bentukan hasil reaksi antara asam fosfat dan niobic acid. Studi ini
menunjukkan bahwa modifikasi permukaan katalis niobic acid mendorong terbentuknya produk
penting dari selobiosa, yang nantinya dapart dipergunakan juga untuk selulosa dari biomassa.

ABSTRACT

The niobia-based solid acid catalyst has been prepared and tested for hydrolysis reaction of
cellobiose to produce glucose. To increase its activity, the catalyst surface is modified using
phosphoric acid. Catalyst characterization was performed using X-ray photoelectron spectroscopy
(XPS), X-ray diffraction (XRD), and ammonia-temperature programmed desorption (NH3-
TPD). Surface modification of catalyst increased catalyst selectivity to glucose from the hydrolysis
reaction. It is believed that the main contribution that causes the increased selectivity was the
formation of the dihydrogen phosphate species on the surface of the catalyst, which was the
resultant reaction between phosphoric acid and niobic acid. This study shows that surface
modification of niobic acid catalyst promotes the formation of an important product of
cellobiose, which can also be applied for cellulose from biomass.
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dioksida. Selulosa, senyawa organik yang paling melimpah
dalam biomassa, dapat dikonversi menjadi glukosa pada
reaksi hidrolisis, sedangkan 5-hidroksimetilfurfural (HMF)
dapat diproduksi dari glukosa dengan dehidrasi air melalui
isomerisasi glukosa-fruktosa. Glukosa adalah bahan kimia
industri penting yang digunakan untuk membentuk gula
alkohol dengan hidrogenasi (Tathod dkk., 2014) dan juga
membentuk senyawa furan yang mengandung karbonil
seperti 5-hidroksimetilfurfural (HMF) dan furfural melalui
reaksi dehidrasi (Cui dkk., 2016; Zhang dkk., 2017). Selain
itu, glukosa dan HMF adalah senyawa yang sangat menarik
yang digunakan untuk mensintesis berbagai bahan bakar
dan bahan kimia. Konversi katalitik yang efisien dari
selulosa menjadi glukosa/HMF melalui hidrolisis/dehidrasi
asam bisa menjadi jalur penting untuk menghasilkan alkana
yang berasal dari biomassa lebih lanjut (Liu dkk., 2015;
Weng dkk., 2016). Dengan cara ini, katalis yang sangat akeif
dan selektif diperlukan untuk konversi.

Sejak bertahun-tahun yang lalu, asam niobia
(ND,Os5xH,O) telah dikenal sebagai katalis yang sangat
efektif untuk reaksi yang membebaskan molekul air (Nowak
& Ziolek, 1999; Okuhara, 2002). Katalis ini merupakan
oksida polimer HoNbsO6 yang tak larut, yang mengandung
air terhidrasi dengan jumlah yang tidak tertentu, tergantung
pada metode preparasinya (Tanabe & Okazaki, 1995).
Permukaan asam niobia memiliki kekuatan asam yang
tinggi, bahkan di dalam lingkungan air, asalkan tetap dalam
bentuk amorf (Okuhara, 2002; Tanabe & Okazaki, 1995).
Pengembangan dan penerapan senyawa niobium dalam
reaksi katalitik heterogen masih menarik perhatian besar
(Reche dkk., 2016).

Telah umum diketahui bahwa perlakuan dengan
asam mineral untuk memodifikasi permukaan asam niobia
sangat efektif untuk menekan kristalisasi katalis dan untuk
meningkatkan keasaman permukaan juga (de Pietre dkk.,
2010). Di sini, kami melaporkan penelitian tentang
perilaku  katalis asam niobia yang dimodifikasi
permukaannya oleh asam mineral untuk hidrolisis selobiosa
menjadi glukosa. Karakeerisasi katalis dengan berbagai
metode telah dilakukan untuk mendeskripsikan lebih lanjut

hasil reaksi tersebut.

2. METODE PENELITIAN

2.1 Preparasi Katalis

Secara singkat, asam niobia (AN), sebanyak 1 gram,
dihaluskan, direndam dan diaduk dalam 20 ml larutan 1
mol/L dari asam fosfat pada suhu kamar selama 72 jam.
Suspensi kemudian disaring dan dicuci bersih dengan air
berlebih sampai pH netral tercapai. Padatan yang diperoleh
selanjutnya dikeringkan dalam oven pada suhu 100°C
selama 12 jam, dan selanjutnya disimpan dalam vial (AN-
F). Selain itu, modifikasi dengan asam sulfat pada asam
niobia (AN-S), dilakukan sesuai dengan metode serupa yang

dijelaskan di atas.

2.2 Karakterisasi Katalis

Strukeur fasa katalis diidentifikasi analisis difraksi
X-ray (X-ray Diffraction analysis) dengan menggunakan
Rigaku dengan sumber radiasi CuKa (A = 0,15406 nm)
yang dioperasikan pada 40 kV dan 30 mA. Nilai 2-theta
dipindai di kisaran 5-90°. Analisis X-ray Photoelectron
Spectroscopy (XPS) dilakukan dengan menggunakan PHI
5000 VersaProbe (Ulvac-PHI). Sumber sinar matahari
monokromator Al Ka (hv -~ 1486.6 ¢V) dioperasikan pada
suhu 25 W dan 15 kV dengan ukuran spot 100 pm x 100
pm. Energi pengikatan data XPS direferensikan ke puncak
C1 pada 284,6 ¢V dengan akurasi 0,1 eV dan netralisasi
muatan digunakan. Pengukuran desorpsi amonia (NH;-

TPD) dilakukan untuk menentukan sifat asam katalis.

2.3 Reaksi Katalitik

Untuk mengevaluasi  aktivitas katalicik  dan
selektivitas dari katalis yang telah disiapkan, reaksi hidrolisis
selobiose dilakukan sebagai berikut: campuran yang
mengandung substrat (0,2 g), air (20 mL), katalis (0,1 g)
dipanaskan dengan pengadukan dengan gas N, pada suhu
140°C selama 4 jam di autoklaf szainless steel. Setelah reaksi,
campuran didinginkan sampai suhu kamar dan kemudian
disaring untuk analisis produk. Produk dalam larutan akhir
ditentukan secara kuantitatif dengan kromatografi cair
kinerja tinggi (HPLC) menggunakan kolom Bio-Rad HPX-
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87H (7,8 x 300 mm) pada suhu 35°C yang dilengkapi
dengan detektor RI (Young Lin YL 9170 RID), dengan fase
gerak adalah 5 mM asam sulfat dan laju alir 0,5 mL/menit.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

Aktivitas katalis yang telah disiapkan dievaluasi
dalam reaksi hidrolisis selobiosa. Selobiosa, yang merupakan
model substrat dari selulosa, dapat diubah menjadi glukosa
melalui reaksi hidrolisis, yang diikuti oleh dehidrasi air
untuk membentuk HMF dalam reaksi katalis asam.
Selanjutnya, dengan adanya spesies asam, HMF dapat
dikonversi menjadi asam organik, seperti asam levulinat dan
asam format. Produk polimer dan humin yang tidak larut
dapat dihasilkan dari produk ini melalui rekombinasi
dengan gula atau oligosakarida melalui kondensasi aldol
(Sievers dkk., 2009).

Seperti ditunjukkan pada Tabel 1, asam niobia
tanpa modifikasi (AN), menunjukkan aktivitas katalitik
yang cukup moderat untuk konversi selobiosa. Konversi
selobiosa sebesar 55% diperoleh setelah reaksi pada suhu
140°C selama 4 jam. Namun, selektivitas produk terhadap
glukosa, HMF, atau asam organik sangat rendah (< 20%)
(Tabel 1, entri 1). Selain produk yang disebutkan (glukosa,
HMF dan asam), perlu dicatat bahwa fruktosa terdeteksi
pada kromatogram HPLC. Namun, konsentrasinya sangat
rendah dalam semua reaksi dibandingkan dengan
konsentrasi produk lainnya. Menariknya, katalis yang
dimodifikasi oleh asam mineral umum memiliki selektifitas
glukosa yang jauh lebih tinggi. Bila asam niobia
dimodifikasi dengan 1 M asam sulfat (AN-S) dan asam
fosfat (AN-F), selektivitas glukosa adalah sebesar 40,8% dan
82,7% untuk AN-S dan AN-F (Tabel 1, entri 2 dan 3).
Berdasarkan hasil tersebut, karakeerisasi dilakukan untuk
mencari sebab kenaikan selektivitas pada katalis yang sudah
dimodifikasi dengan asam fosfat.

Analisis XRD dilakukan untuk menguji pengaruh
modifikasi permukaan terhadap perubahan strukeural
katalis. Gambar 1 menunjukkan pola XRD dari katalis yang
disiapkan. Asam niobia, yang memiliki strukeur amorf
(Nowak & Ziolek, 1999; Okuhara, 2002), hanya
menunjukkan puncak difraksi lebar pada 26 = 14,5°, 28,7°,
49,1° dan 57,7°. Setelah perlakuan dengan asam fosfat ke

permukaan katalis, beberapa puncak ini dilemahkan atau
dikurangi dan kemudian, muncul difraksi yang jelas pada
20 =11,8°14,5°,19,6° 22,9°, 27,8°, 27,8°, 39,7°, 44,4°,
57,2°, 60,9° dan 64,7° mulai muncul, yang mana
menunjukkan pembentukan fase kristal dari struktur fosfat
niobium terjadi pada permukaan katalis (Rocha dkk.,
2008).

Gambar 2a menunjukkan hasil analisis XPS untuk
spesies fosfor pada permukaan katalis. Tidak ada puncak
energi ikat P2p yang diamati pada asam niobia tanpa
modifikasi (AN). Spektrum XPS P2p terlihat sangat jelas
pada katalis yang dimodifikasi permukaannya, yang
menunjukkan adanya ion fosfat H,POy, yang sesuai dengan
sinyal yang berpusat pada sekitar 133,0 + 1,0 ¢V dengan
lebar penuh pada setengah maksimum (FWHM) 2,1 eV (de
Pietre dkk., 2010; Francisco dkk., 2004), sesuai dengan
hasil dari Analisis XRD. Hasil analisis XPS untuk spesies
niobium pada permukaan katalis juga ditampilkan pada
(Gambar 2b). Pergeseran energi ikat untuk Nb3d terjadi,
dan ini mungkin disebabkan oleh sifat penyumbang
elektron yang relatif kurang (yaitu lebih elektronegatif) dari
susunan ikatan fosfor terdekat (ikatan Nb-O-P) relatif
terhadap ikatan niobium (pengaturan ikatan Nb-O-Nb).
Telah diketahui bahwa fosfor lebih elektronegatif daripada
niobium. Di sisi lain, pergeseran ini juga bisa disebabkan
oleh peningkatan kandungan oksigen di permukaan, karena
oksigen  (O*)  sangat  elektronegatif,  sehingga
mempengaruhi lingkungan atom niobium dan fosfor.

Hasil-hasil  yang disebutkan di atas, jelas
menunjukkan bahwa terjadi perubahan karakter permukaan
katalis setelah modifikasi. Keberadaan fosfor yang
teridentifikasi  dari  karakterisasi menggunakan XPS
menunjukkan keberadaan gugus hidroksi fosfat (H,POy) di
permukaan katalis, yang ini menjelaskan bahwa katalis yang
sudah dimodifikasi mendapatkan tambahan keasamaan.
Modifikasi pada permukaan katalis tersebut diyakini telah
meningkatkan sifat asam dari permukaan katalis.
Berdasarkan hal tersebut, kami mengukur kekuatan asam
dari katalis dengan analisis TPD ammonia. Hasilnya,
sebagaimana tertera pada Gambar 3, tingkat keasaman

katalis meningkat setelah modifikasi, yang ditandai dengan

munculnya puncak pada suhu 300-400°C.
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Tabel 1. Hidrolisis Selobiose dengan Katalis Asam Niobia
Selektivitas (%)

Nomor Katalis Konversi (%)
Glukosa HMF Asam Organik® Senyawa lain®
1 AN 55.0 20.9 11.4 23.6 42.6
2 AN-S 52.4 40.8 17.4 5.0 33.7
3 AN-F 42.8 82.7 - - 4.4

“Kondisi reaksi: selobiosa (0,2 g), air (20 mL) dan katalis (0,1 g) pada 140°C selama 4 jam. "Total selektivitas asam organik; meliputi asam format dan asam
levulinat. “Total selektivitas produk lainnya; termasuk produk fruktosa dan tidak diketahui.
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Temperature (°C) Gambar 2. Analisis XPS dari Katalis yang Sudah Disiapkan;
Gambar 3. Analisis TPD dari Katalis yang Sudah (a) P2p (b) Nb3d
Disiapkan.
Dari hasil analisis dan karakterisasi di atas, Keasaman  katalis yang  meningkat, menjadikan
peningkatan selektivitas katalis untuk menghasilkan glukosa selektivitasnya lebih tinggi dibandingkan dari katalis tanpa

memiliki keterkaitan peningkatan sifat keasamannya. modifikasi
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4. KESIMPULAN

Kami telah mendemonstrasikan bahwa modifikasi
permukaan katalis asam niobia dengan asam fosfat telah
meningkatkan selektivitas dalam pembentukan glukosa dari
hidrolisis selobiosa. Selektivitas glukosa meningkat hingga
82,7%. Berdasarkan hasil-hasil karakeerisasi, dipercaya
bahwa penyumbang utama peningkatan selektivitas adalah
adanya dihidrogen-fosfat (Ho,POx) sebagai spesies aktif pada
permukaan katalis yang terbentuk dari reaksi yang terjadi
antara asam fosfat dan asam niobia, yang dikonfirmasi oleh
XPS. Studi ini menunjukkan modifikasi permukaan katalis
asam niobik mendorong pembentukan produk berharga

dari selobiosa dan, lebih lanjut, dari bahan lignoselulosa.
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