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ABSTRAK

Logam berat merupakan limbah pencemar yang sulit terdegradasi di alam serta
membutuhkan waktu yang lama untuk terurai. Proses adsorpsi dapat digunakan sebagai
penanganan untuk logam berat Fe yang merupakan salah satu logam berat yang berasal dari
limbah. Tujuan penelitian ini untuk mengetahui pengaruh waktu kontak serta konsentrasi
logam Fe terhadap adsorben biji kebiul. Penelitian ini menggunakan metode Chesson untuk
mengetahui kadar selulosa, hemiselulosa dan lignin dengan hasil uji pada biji kebiul dengan
nilai rata-rata secara berurutan sebesar 19,53%, 23,3%, dan 8,97% dan kulit buah kebiul
sebesar 30,84%, 25,85% dan 14,76%. Hasil penelitian variasi waktu kontak 5, 10, 30, 50,
70, 100 menit waktu optimum tercapai pada menit ke-10 dengan Fe yang teradsorpsi
sebesar 2,362 mg/g. Pada variasi konsentrasi logam Fe mencapai titik optimum pada 60
ppm dengan variasi 15, 35, 60, 80, 90, 100 ppm serta waktu kontak 10 menit dengan nilai
kadar adsorpsi logam Fe 99,68%.

Kata-kata kunci : Adsorben, Aktivasi, Fe, Kebiul

ABSTRACT

Heavy metal is a pollutant waste that is difficult to degrade in nature and takes a long time
to decompose. The adsorption process can be used as a treatment for heavy metal Fe which
is one of the heavy metals that comes from waste. The purpose of this study was to
determine the effect of contact time and concentration of Fe metal on the adsorbent of
kebiul seeds. This study used the method Chesson to determine the levels of cellulose,
hemicellulose, and lignin with the results of the test on kebiul seeds with an average value
of 19.53%, 23.3%, and 8.97%. Respectively and the peel of the kebiul fruit of 30.84. %,
25.85% and 14.76%. The results of the study of variations in contact time of 5, 10, 30, 50,
70, 100 minutes, the optimum time was reached in the 10th minute with 2,362 mg/g of
adsorbed Fe. In variations of the concentration of Fe metal reached the optimum point at
60 ppm with variations of 15, 35, 60, 80, 90, 100 ppm and a contact time of 10 minutes
with an adsorption value of 99.68% Fe.
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PENDAHULUAN

Pencemaran lingkungan oleh industri yang berupa limbah zat organik ataupun logam
berat menjadi suatu permasalahan yang sangat penting untuk diperhatikan (Elysabeth,
Jufrodi and Hudaeni, 2015). Logam berat merupakan limbah pencemar yang sulit
terdegradasi di alam serta membutuhkan waktu yang lama untuk menguraikannya (Fitriah
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et al., 2019). Beberapa logam berat penyebab pencemaran perairan yang berbahaya
diantaranya tembaga (Cu), seng (Zn), timbal (Pb), merkuri (Hg), Krom (Cr) dan besi (Fe).
Besi merupakan salah satu logam berat yang bersifat toksik bagi lingkungan, karena besi
dapat menyebabkan terjadinya perubahan rasa, bau, warna dan kekeruhan terhadap air yang
tercemar (Darmayanti, Rahman and Supriadi, 2012).

Penanganan logam berat dapat menggunakan beberapa proses seperti pertukaran ion,
presipitasi, netralisasi, biosorpsi, dan adsorpsi. Metode adsorpsi adalah metode yang lebih
efisien, sederhana, biaya relatif murah, dapat bekerja dalam konsentrasi rendah, sehingga
lebih mudah dilakukan daripada metode yang lain (Elysabeth, Jufrodi and Hudaeni, 2015).
Pada metode adsorpsi dapat dilakukan dengan variasi waktu guna mengetahui waktu
optimum adsoben menyerap adsorbat dan variasi konsentrasi untuk mendapatkan nilai
konsentrasi optimum (Patri and Oktasari, no date). Metode adsorpsi dikenal dua istilah
penting yaitu adsorben dan adsorbat. Adsorbat adalah zat yang teradsorpsi, sedangkan zat
yang mengadsorpsi disebut adsorben (Hartini, 2014).

Adsorben dapat dibuat dari proses kimia maupun pemanfaatan material biologis
atau alami seperti bahan-bahan alam yang mengandung selulosa (Surya, 2015). Salah satu
tanaman yang diduga dapat digunakan sebagai adsorben adalah biji kebiul (Caesalpinia
Bonduc L. Roxb). Tumbuhan kebiul tumbuh liar dan banyak ditemukan di Pulau Sumatera
khususnya di daerah Bengkulu. Masyarakat Bengkulu menggunakan biji kebiul sebagai
obat sakit perut, batu ginjal, kencing manis, dan hernia (Yuska Novi Yanty, Densi Selpia
Sopianti, 2019).

Menurut Fitmawati (Hartanto, Sofiyanti and Artikel, 2014) tumbuhan dalam satu
famili memiliki kesamaan morfologi dan kandungan senyawa yang hampir sama. Tanaman
kedawung (Parkia roxburgii G. Don.) merupakan tanaman famili fabaceace dan satu famili
dengan tanaman kebiul (Caesalpinia Bonduc L. Roxb). Biji Kedawung mengandung :
karbohidrat 22,1%(Danarto, 2011). Berdasarkan struktur biologisnya sel suatu tanaman
baik daun atau biji memiliki dinding sel yang tersusun dari lignoselulosa (polisakarida dari
karbohidrat). Lignoselulosa terdiri dari selulosa dan lignin (Azhar, 2016)(Millati et al.,
2011). Selulosa dan lignin yang terkandung dalam dinding sel biji kebiul dapat digunakan
dalam pembuatan adsorben logam Fe (Bahtiar et al., 2016)(Mandasari and Purnomo,
2016). Selulosa, hemiselulosa dan lignin adalah senyawa yang berperan penting dalam
proses adsorpsi karena mengandung gugus aktif hidroksil (OH) pada selulosa, asam
karboksilat (COOH) pada hemiselulosa dan karbonil (-C=0) pada lignin yang dapat
menyerap logam Fe [14](Oktasari, 2016)(Zaini, 2017). Penelitian terkait kandungan biji
kebiul hingga saat ini hanya sebatas pemanfaatan senyawa metabolit sekunder, sedangkan
belum ada data tentang kandungan metabolit primer biji kebiul seperti selulosa,
hemiselulosa dan lignin. Oleh karena itu, penelitian ini bertujuan untuk mengetahui kadar
selulosa, hemiselulosa dan lignin, pengaruh waktu kontak adsorben biji kebiul terhadap
logam Fe dan pengaruh konsentrasi logam Fe terhadap adsorben biji kebiul.

METODE PENELITIAN

1. Alat dan Bahan

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah oven Memmert UN55, neraca
analitik ohaus, gelas beker pyrex, pipet ukur pyrex, pipet tetes, spatula, kertas saring,
kondensor, cawan porselin, mortar, alu, blender, shaker, ALPHA Il Compact Bruker FT-IR
Spektrofotometer, AAS Thermo Scientific ICE 3500 Vacum generator. Sementara itu,
bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah biji kebiul diperoleh dari Kabupaten
Bengkulu Selatan, NaOH 6% (p.a E. Merck), aquades, asam sulfat.
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2. Prosedur
a. Preparasi Sampel

Biji kebiul dihaluskan setelah itu, diayak dengan jaring berukuran 120 mesh.
Selanjutnya, serbuk biji kebiul dianalisis menggunakan instrumen FTIR untuk mengetahui
gugus fungsinya.

b. Metode Chesson

Satu gram sampel kering (berat a) ditambahkan 150 mL aquadest dan direfluks pada
suhu 100°C dengan penangas air selama 1 jam. Hasilnya disaring dan residu dicuci dengan
air panas 300 mL. Residu kemudian dikeringkan dengan oven sampai beratnya konstan dan
kemudian ditimbang (berat b). Residu ditambah 150 mL H>SO4 1 N, kemudian dipanaskan
menggunakan refluks selama 1 jam pada suhu 100°C. Hasilnya disaring dan dicuci sampai
netral dan residunya dikeringkan hingga beratnya konstan kemudian ditimbang (berat c).
Residu kering ditambahkan 100 mL H.SO4 72% dan direndam pada suhu kamar selama 4
jam. Ditambahkan 150 mL H,SO. 1 N dan direfluks pada suhu 100°C dengan waterbath
selama 1 jam pada pendingin balik. Residu disaring dan dicuci dengan aquadest sampai
netral. Residu kemudian dipanaskan dengan oven dengan suhu 105°C sampai beratnya
konstan dan ditimbang (berat d). Selanjutnya residu diabukan dan ditimbang (berat €).

c. Aktivasi Serbuk Biji Kebiul

Serbuk biji kebul direndam dengan NaOH 6% dan dikocok menggunakan shaker.
Kemudian dibilas hingga pH netral menggunakan aquades dan dilakukan penyaringan
menggunakan kertas saring serta dikeringkan dalam oven hingga berat konstan,
Selanjutnya serbuk biji kebiul dianalisis menggunakan instrumen FTIR untuk mengetahui
gugus fungsinya.

d. Adsorpsi Logam Fe pada Biji Kebiul

e Variasi Waktu Kontak
Proses adsorpsi dilakukan dengan memasukkan 0,1 gram serbuk biji kebiul ke dalam
erlenmeyer yang telah berisi 25 ml larutan logam Fe 10 ppm dengan variasi kontak
yang digunakan 0 menit, 5 menit, 10 menit, 30 menit, 50 menit, 70 menit, 100 menit.

e Variasi Konsentrasi Logam Fe
Proses ini dilakukan dengan variasi konsentrasi logam Fe sebesar 15 ppm, 35 ppm,
60 ppm, 80 ppm, 90 ppm dan 100 ppm masing-masing ditambahkan adsorben serbuk
biji kebiul yang teraktivasi sebanyak 0,1 gr. Larutan tersebut kemudian di kocok
menggunakan shaker selama 10 menit (waktu optimum) pada suhu kamar, kemudian
larutan disaring dengan kertas saring dan filtratnya diukur menggunakan AAS.

HASIL DAN PEMBAHASAN

1. Analisis Kandungan Selulosa, Hemiselulosa dan Lignin Biji Kebiul

Analisis kandungan selulosa, hemiselulosa dan lignin biji kebiul (Caesalpinia
Bonduc L. Roxb) dilakukan dengan metode Chesson untuk mengetahui kadarnya karena
selulosa, hemiselulosa dan lignin merupakan kelompok karbohidrat yang penting dalam
pembuatan adsorben. Ketiga senyawa ini memiliki ciri khusus pada strukturnya sehingga
dapat dibedakan. Selulosa mempunyai gugus fungsi hidroksil (OH), hemiselulosa memiliki
gugus fungsi asam karboksilat (COOH) sedangkan gugus fungsi lignin ialah karbonil (-
C=0). Gugus-gugus ini berperan sebagai pengikat logam berat dalam larutan melalui
interaksi pertukaran ion atau pembentukan kompleks. Hasil analisis komponen selulosa
dan hemiselulosa biji kebiul (Caesalpinia Bonduc L. Roxb) dapat dilihat pada Tabel 1.

(Biji Kebiul........... Muhammad Salman Alfarisi, Ade Oktasari, Dwi Fitriyani) 109



SAINTEKS
Volume 18 No 2, Oktober 2021
p-ISSN: 0852-1468; e-ISSN: 2686-0546 (107 — 116)

Tabel 1. Kandungan komponen kulit biji kebiul (A) dan kulit buah kebiul (B)

Komponen Selulosa Hemiselulosa Lignin
A 19,53% 23,2% 8,975%
B 30,84% 25,85% 14,76%

Tabel 1 menunjukkan bahwa komponen penyusun biji kebiul paling tinggi terdapat
pada kulit buah yang memiliki kandungan selulosa sebesar 30,84%. Menurut Tellu (2008)
kadar selulosa tertinggi terdapat pada bagian kulit pada suatu tumbuhan.

2. Pengaruh Aktivasi dan Karakterisasi pada Adsorben

Berdasarkan hasil analisis kandungan selulosa, hemiselulosa dan lignin kulit buah
digunakan sebagai adsorben karena memiliki kadar selulosa tertinggi dan dilanjutkan ke
tahap aktivasi. Pada proses aktivasi, kulit buah kebiul dihaluskan menjadi serbuk berukuran
120 mesh.

Serbuk kulit buah kebiul hasil penghalusan kemudian diaktivasi menggunakan
NaOH 6%. Hal ini berguna untuk memecah lignoselulosa, mengurangi kandungan lignin
dan hemiselulosa serta meningkatkan porositas bahan uji Devi (2019). Pelarut NaOH 6%
memiliki kemampuan untuk mengurangi kadar lignin yang telah dibuktikan pada penelitian
Devi (2019) dengan menggunakan sampel pelepah salak dengan kadar lignin awal sebesar
20,05% menjadi 17,4%. Mekanisme aktivasi menggunakan NaOH dalam memecah ikatan
lignoselulosa dapat dilihat pada Gambar 1.
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Gambar 1. Reaksi pgmutusan ikatan lignoselulosa

Gambar 1 mendeskripsikan NaOH dapat merusak lignoselulosa dengan memecah
ikatan ester antara selulosa dan lignin. lon OH" dari NaOH akan memutuskan ikatan-ikatan
dari struktur dasar lignoselulosa, sedangkan ion Na* akan membentuk natrium fenolat.
Natrium fenolat ini bersifat mudah larut dalam air(Lena Rahmidar, Seruni Wahidiniawati,
2018).

Proses aktivasi dilakukan dengan penambahan larutan NaOH terhadap adsorben
kulit buah kebiul dengan perbandingan (10:1), agar adsorben terendam seluruhnya dengan
larutan NaOH 6%. Kemudian diaduk menggunakan shaker. Fungsi pengadukan yakni agar
permukaan adsorben terhomogenisasi dengan pelarut NaOH 6%.

Setelah itu dibilas dengan aquades hingga pH netral. Penetralan ini berfungsi untuk
meningkatkan efektivitas adsorben dalam penyerapan logam, karena pH yang tidak netral
dapat menyebabkan zat aktivator menempel pada adsorben yang dapat menurunkan tingkat
efektivitas dari adsorben tersebut (Ariyani, 2020). Selanjutnya, adsorben kulit buah kebiul
disaring dan dioven pada suhu 105°C untuk menghilangkan kadar air. Menurut Kusdarini
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et al (2017) semakin rendah kadar air dapat memperluas permukaan pori pada adsorben.
Adsorben kulit buah kebiul selanjutnya ditimbang untuk mengetahui massa adsorben
setelah diaktivasi. Indikasi terlarutnya lignin ditandai dengan berkurangnya berat sampel
setelah dilakukan proses aktivasi serta warna sampel yang berubah menjadi cerah. Berikut
gambar perbedaan berat sampel dan warna sebelum dan sesudah dilakukan proses aktivasi
(Gambar 2).

Gambar 2. Sampel kulit buah kebiul sebelum diaktivasi (A) dan sesudah aktivasi
dengan NaOH 6% (B)

Pada Gambar 2 terlihat perbedaan tekstur, warna dan massa sebelum dan sesudah
aktivasi kulit buah kebiul. Kulit buah kebiul setelah aktivasi memiliki tekstur lebih halus
dan warna lebih cerah. Massa sebelum aktivasi sebesar 10 gr menjadi 4,8 gr setelah
aktivasi. Hal ini disebabkan karena zat aktivator NaOH, dimana NaOH berfungsi sebagai
pelarut yang mampu melarutkan pengotor-pengotor yang terkandung dalam sampel yang
tidak dibutuhkan pada proses adsorpsi seperti hemiselulosa, lignin dan pektin sehingga pori
pada adsorben lebih terbuka permukaannya (Udin, 2015).

Konfirmasi gugus-gugus fungsi yang terdapat pada adsorben biji kebiul dengan cara
karakterisasi menggunakan FTIR. Analisis menggunakan instrumen FTIR dilakukan untuk
mengetahui gugus fungsi yang terdapat pada biji kebiul yang telah dihaluskan dan setelah
diaktivasi menggunakan NaOH 6%. Hasil analisis menggunakan instrumen FTIR sebelum
dan sesudah pengaktivasian pada biji kebiul dapat dilihat pada Gambar 3.
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Gambar 3. Spektra FT-IR kulit buah kebiul sebelum aktivasi (A) dan setelah
aktivasi dengan NaOH 6% (B)

Pada Gambar 3 spektra IR menunjukkan pergeseran serapan pada gugus hidroksil (-
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OH) dari panjang gelombang 3229 cm™ menjadi 3318 cm™. Puncak pada 2928 cm™ dan
1431 cm?® menunjukkan vibrasi gugus alkil (-CH) dari (-CH3) alifatik. Puncak yang
teramati pada 1022 cm™ (tajam) berkaitan dengan vibrasi ulur C-O dari alkohol (-OH) dan
asam karboksilat (COOH) yang menunjukkan keberadaan hemiselulosa.

Keberadaan gugus fungsi pada adsorben biji kebiul setelah diaktivasi dapat dilihat
dari hasil spektra IR pada gambar 8 (B) menunjukkan vibrasi ulur —OH mengalami
pergeseran bilangan gelombang 3299 c¢cm™ menjadi 3318 cm™. Pemutusan lignin dari
selulosa yang diperkuat dengan tidak munculnya serapan pada bilangan gelombang 1732
cm® yang merupakan ikatan ester (RCOOR) yang telah putus setelah diaktivasi dengan
NaOH (Barman et al., 2020)(Oktasari, 2016). Hal ini mampu mengindikasikan bahwa
senyawa aktivator NaOH terbukti mampu memutuskan ikatan ester pada lignoselulosa dan
dapat mengurangi kadar lignin.

3. Pengaruh Waktu Kontak Adsorpsi Logam Fe

Waktu kontak ditentukan untuk mengetahui waktu optimal yang dibutuhkan
adsorben biji kebiul dalam mengadsorpsi logam Fe secara maksimal. Waktu kontak
merupakan hal yang menentukan dalam proses adsorpsi. Variasi waktu kontak yang
digunakan yaitu 5, 10, 30, 50, 70, 100 menit menggunakan konsentrasi larutan Fe 10 ppm.
Pada hasil uji penentuan waktu kontak optimum gambar 9 didapatkan hasil kadar logam
Fe yang tersisa setelah mengalami adsorpsi. Setelah didapatkan hasil tersebut dapat
dihitung kapasitas adsorpsinya, sehingga diperoleh data kapasitas adsorpsi adsorben logam
Fe yang dapat dilihat pada Gambar 4.
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Gambar 4. Grafik pengaruh waktu terhadap adsorpsi Fe

Gambar 4 menunjukkan bahwa waktu kontak dapat mempengaruhi jumlah ion
logam Fe yang terserap. Pada proses adsorpsi semakin lama waktu kontak dapat
menurunkan kadar pada larutan logam Fe. Namun, pada penelitian ini waktu optimum
penyerapan adsorbat pada adsorben di capai pada menit ke-10 dan mengalami penurunan
daya serap pada menit 30 dan mengalami peningkatan pada menit 50. Hal ini dikarenakan
fenomena pada adsorpsi fisika yang bersifat reversible dan terjadi relatif cepat yang
menyebabkan pemutusan/pengikatan antara ion logam dan adsorben yang disebabkan
ikatannya yang lemah dan dapat kembalinya ion logam pada larutan (Solika, Napitupulu
and Gonggo, 2018). Pada menit 70 dan 100 terjadinya penurunan daya serap yang
disebabkan lamanya waktu kontak yang terjadi yang menyebabkan ion logam kembali pada
larutan, fenomena ini disebut desorpsi. Hal ini sesuai dengan penelitian Jubilate et al (2016)
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yang mengemukakan titik kesetimbangan adsorben kontak dengan adsorbat pada variasi
waktu 5, 10, 30, 60 menit tercapai pada menit ke-10 dimana menit ke-5 belum mencapai
titik kesetimbangan dikarenakan adsorben masih memiliki rongga kosong yang belum diisi
oleh adsorbat. Pada menit 30 dan 60 mengalami desorpsi terjadinya proses desorpsi karena
permukaan adsorben telah jenuh sehingga tidak mampu untuk berinteraksi dengan ion
logam Fe sehingga akan berpengaruh terhadap nilai efisiensi adsopsi.

4. Pengaruh Variasi Konsentrasi Logam Fe terhadap Adsorben

Variasi konsentrasi dilakukan untuk mengetahui nilai kapasitas adsorpsi dari
adsorben terhadap logam Fe Hasil uji variasi konsentrasi pada logam Fe dapat dilihat pada
Gambar 5 diperoleh kadar logam Fe yang tersisa setelah proses adsorpsi.

25 215 22,33
%“‘j 19,687
e 20
= 14,952
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Gambar 5. Grafik pengaruh konsentrasi awal larutan Fe

Pada Gambar 5 menunjukkan kapasitas adsorpsi logam Fe yang teradsorpsi oleh
adsorben biji kebiul mengalami peningkatan dari variasi 15 ppm sampai 100 ppm.
Kapasitas adsorpsi terbesar diperoleh pada konsentrasi 100 ppm dengan nilai sebesar 22,33
mg/g. Semakin tinggi konsentrasi ion logam maka kapasitas adsorpsi adsorben terhadap
adsorbat akan meningkat. Jika konsentrasi ion logam meningkat maka ion dalam larutan
akan semakin banyak sehingga meningkatkan ion logam yang berinteraksi dengan sisi aktif
adsorben. Hasil penelitian ini sesuai dengan penelitian Zubaidah et al (2017)
mengemukakan jika konsentrasi adsorbat meningkat maka semakin banyak adsorbat yang
teradsorpsi yang menyebabkan kapasitas adsorpsinya semakin meningkat.

Dari hasil uji kapasitas adsorpsi pada adsorben biji kebiul dapat juga dihitung
persentase logam Fe yang teradsorpsi oleh adsorben tersebut, sehingga diperoleh data pada
gambar 6.
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Gambar 6. Persentase logam Fe yang terserap oleh adsoben kulit buah kebiul

Gambar 6 menunjukkan bahwa konsentrasi mempengaruhi nilai %Fe teradsorpsi.
Akan tetapi daya serap adsorben biji kebiul terhadap ion logam Fe dapat mengalami
kenaikan dan penurunan yang disebabkan adanya pemutusan/pengikatan konsentrasi ion
logam pada adsorben (Solika, Napitupulu and Gonggo, 2018). Hal ini terjadi karena ion
logam dan adsorben memiliki ikatan yang lemah dimana molekul yang teradsorpsi bebas
untuk menutupi seluruh permukaan adsorben (Solika, Napitupulu and Gonggo,
2018)(Anugrahwati, 2020). Pada gambar 11 persentase logam Fe yang terserap terbesar
terdapat pada konsentrasi 60 ppm, karena telah terjadinya titik kesetimbangan antara
adsorben biji kebiul dan ion logam Fe (Ginting, Syukur and Yulia, 2017). Konsentrasi 60
ppm memiliki selisih nilai cukup kecil dari konsentrasi sebelum dan sesudahnya mirip
dengan kejadian yang disebut kesetimbangan dinamis antara laju adsorpsi dan desorpsi
yaitu suatu kondisi ion logam Fe mencapai titik jenuh yang tidak dapat menyerap ion
logam Fe kembali (Afrianita dan Dewilda, 2014).

KESIMPULAN

Berdasarkan hasil penelitian dapat diperoleh kesimpulan bahwa adsorpsi logam Fe
dipengaruhi dengan lamanya waktu kontak penyerapan logam Fe oleh adsorben biji kebiul.
Pada menit ke-10 telah terjadi titik jenuh adsorben untuk menyerap logam Fe dengan nilai
adsorpsi 2,362 mg/g. Sementara itu, konsentrasi awal larutan Fe mempengaruhi kapasitas
adsorpsi dan persentase penyerapan logam Fe oleh adsorben biji kebiul. Pada konsentrasi
100 ppm memiliki nilai kapasitas adsorpsi tertinggi sebesar 22,33 mg/L dan pada
konsentrasi 60 ppm mempunyai effisiensi adsorpsi terbesar dengan nilai 99,68 %.
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