POLITEKNIK
P P N PERKAPALAN
NEGERI SURABAYA

TUGAS AKHIR (WT43250)

SINTESIS LIGNIN TERCROSSLINK ASAM SITRAT DAN
TERMODIFIKASI Fe304@CMC DARI TONGKOL JAGUNG
UNTUK ADSORPSI LIMBAH METHYLENE BLUE

VELISTYA DEVINA FEBRIYANTI
NRP. 1022040094

DOSEN PEMBIMBING
NOVI EKA MAYANGSARI, S.T., M.T.
RIA RISMAWATI, S.Si., M.Si

PROGRAM STUDI TEKNIK PENGOLAHAN LIMBAH
JURUSAN TEKNIK PERMESINAN KAPAL
POLITEKNIK PERKAPALAN NEGERI SURABAYA
SURABAYA

2026






ko
\ |

POLITEKNIK
P P N PERKAPALAN
NEGERI SURABAYA

TUGAS AKHIR (WT43250)

SINTESIS LIGNIN TERCROSSLINK ASAM SITRAT DAN
TERMODIFIKASI Fe304@CMC DARI TONGKOL JAGUNG
UNTUK ADSORPSI LIMBAH METHYLENE BLUE

Velistya Devina Febriyanti
NRP. 1022040094

DOSEN PEMBIMBING:
NOVI EKA MAYANGSARI, S.T., M.T.
RIA RISMAWATI, S.Si., M.Si

PROGRAM STUDI D4 TEKNIK PENGOLAHAN LIMBAH
JURUSAN TEKNIK PERMESINAN KAPAL

POLITEKNIK PERKAPALAN NEGERI SURABAYA
SURABAYA

2026



ii

(Halaman ini sengaja dikosongkan)



LEMBAR PENGESAHAN
TUGAS AKHIR

SINTESIS LIGNIN TERCROSSLINK ASAM SITRAT DAN TERMODIFIKASI
Fe;04@CMC DARI TONGKOL JAGUNG UNTUK ADSORPSI LIMBAH
METHYLENE BLUE
Disusun Oleh :
Velistya Devina Febriyanti
1022040094

Diajukan Untuk Memenuhi Salah Satu Syarat Kelulusan
Program Studi D4 Teknik Pengolahan Limbah
Jurusan Teknik Permesinan Kapal
POLITEKNIK PERKAPALAN NEGERI SURABAYA

Disetujui oleh Tim penguji Tugas Akhir Tanggai Ujian : 08 Juli 2026

Periode Wisuda : Oktober 2026
Menyetujui,

Dosen Penguji NIDN/NUPTK Tanda Tangan
1. Novi Eka Mayangsari, S.T., M.T. (8449768669230313)

2. Ria Rismawati, S.5i., M.Si. {1933776677230192)

3. Ulvi Pri Astuti, S.T., M.T. (8360768669230313)

4. Sekarsari Wibowo, S.T., M.T. (63517776782301083)

Dosen Pembimbing NIDN/NUPTK

1. Novi Eka Mayangsari, S.T., M.T. (8449768669230213)
2. Ria Rismawati, S.Sk, M.Si. (1933776077230192)

Mengetahui
Koordinator Program Studi,

SO

. ¥
T LR usSetiawan, S.T., M.T. Dr.Mixnd Apriani, S.T.. M.T.

NIP. T97708192005011001 NIP. 197804142005012002

S TR T TR T



v

(Halaman ini sengaja dikosongkan)



¢)

Y

PPNS 255

No. : FWD.1021
Date : 3 Nopember 2015

PERNYATAAN BEBAS PLAGIAT | Rev. : 01

Page : 1 dari |

Yang bertanda tangan dibawah ini :

Nama

NRP

: Velistya Devina Febriyanti
: 1022040094

Jurusan/Prodi : Teknik Permesinan Kapal/D4 Teknik Pengolahan Limbah

Dengan ini menyatakan dengan sesungguhnya bahwa :

Tugas Akhir yang akan saya kerjakan dengan judul :

Sintesis Lignin Tercrosslink Asam Sitrat dan Termodifikasi Fe304@CMC dari
Tongkol Jagung untuk Adsorpsi Limbah Methylene Blue

Adalah benar karya saya sendiri dan bukan plagiat dari karya orang lain.

Apabila di kemudian hari terbukti terdapat plagiat dalam karya ilmiah tersebut,
maka saya bersedia menerima sanksi sesuai ketentuan peraturan yang berlaku.

Demikian surat pernyataan ini saya buat dengan penuh tanggung jawab.

Surabaya, 19 Agustus 2026
Yang membuat pernyataan,

53‘] hag) 85

: D % A

S “9: m n\{/\r‘\iq
M i

| ET
TE

BEAOX 1499434

g
3

(Velistya Devina Febriyanti)
NRP. 1022040094




vi

(Halaman ini sengaja dikosongkan)



KATA PENGANTAR

Puji dan syukur penulis panjatkan kehadirat Allah SWT atas segala rahmat,
karunia, serta hidayahnya sehingga penulis dapat menyelesaikan Tugas Akhir yang
berjudul “Sintesis Lignin Tercrosslink Asam Sitrat dan Termodifikasi
Fe;04@CMC dari Tongkol Jagung untuk Adsorpsi Limbah Methylene Blue”.
Penyusunan Tugas Akhir ini dilakukan sebagai salah satu persyaratan untuk
kelulusan pada Program Studi Teknik Pengolahan Limbah, Politeknik Perkapalan
Negeri Surabaya.

Penulis menyadari bahwa penyusunan Tugas Akhir ini tidak terlepas dari
bantuan, bimbingan, arahan, dukungan, motivasi, serta doa dari berbagai pihak.
Oleh karena itu, penulis mengucapkan terima kasih kepada semua pihak yang telah

membantu dalam menyelesaikan Tugas Akhir ini kepada :

1. Bapak Eko dan Ibu Nia, selaku kedua orangtua yang selalu memberikan
dukungan dan doa kepada penulis sehingga dapat menyelesaikan Tugas
Akhir.

2. Adik-adik penulis, Vioni dan Vadin yang secara tidak langsung
mendorong penulis untuk terus belajar dan berkembang agar dapat
menjadi sosok kakak yang dapat diandalkan serta memberikan
kebanggaan bagi keluarga.

3. Keluarga besar penulis dan seseorang yang istimewa dalam kehidupan
penulis yang selalu memberikan doa, dukungan, serta semangat
sehingga penulis mampu menyelesaikan Tugas Akhir ini dengan baik.

4. Bapak Rachmad Tri Soelitijono, S.T., M.T selaku Direktur Politeknik
Perkapalan Negeri Surabaya.

5. Bapak Dr. Priyo Agus Setiawan, S.T., M.T selaku Ketua Jurusan Teknik
Permesinan Kapal Politeknik Perkapalan Negeri Surabaya.

6. Ibu Dr. Mirna Apriani, S.T., M.T selaku Koordinator Program Studi D4
Teknik Pengolahan Limbah Politeknik Perkapalan Negeri Surabaya

7. Ibu Ayu Nindyapuspa, S.T., M.T., selaku Koordinator Tugas Akhir
Program Studi D4 Teknik Pengolahan Limbah.

vil



viii

10.

11.

12.

13

14.

15.

16.

Ibu Novi Eka Mayangsari S.T., M.T selaku Dosen Pembimbing I yang
telah meluangkan waktu untuk memberikan bimbingan, saran, doa dan
masukan kepada penulis, sehingga pengerjaan Tugas Akhir dapat
selesai tepat waktu.

Ibu Ria Rismawati, S.Si., M.Si., selaku Dosen Pembimbing II yang telah
meluangkan waktu untuk memberikan bimbingan, saran, doa dan
masukan kepada penulis, sehingga pengerjaan Tugas Akhir dapat
selesai tepat waktu.

Ibu Ulvi Pri Astuti S.T., M.T. selaku Ketua Sidang dan Dosen Penguji
yang telah memberikan arahan, saran, kritik dan masukan dalam
menyelesaikan Tugas Akhir.

Ibu Sekarsari Wibowo, S.T, M.T selaku dosen penguji yang telah
memberikan arahan, saran, kritik dan masukan dalam menyelesaikan
Tugas Akhir.

Ibu Tanti Utami Dewi, S.Si., M.Sc selaku Dosen Wali PL 22C yang
telah memberikan arahan, dukungan, doa, serta motivasi kepada penulis
selama masa perkuliahan hingga pelaksanaan dan penyusunan Tugas

Akhir ini.

. Bapak dan Ibu Dosen Program Studi Teknik Pengolahan Limbah yang

telah memberikan ilmu pengetahuan, bimbingan, arahan, masukan, doa,
serta dukungan kepada penulis selama menempuh pendidikan hingga
penyelesaian Tugas Akhir ini.

Teman-teman seperjuangan dan partner penelitian penulis yang
senantiasa memberikan dukungan, motivasi, kerja sama, serta
kebersamaan selama proses penelitian dan penyusunan Tugas Akhir
hingga dapat terselesaikan dengan baik.

Keluarga besar Teknik Pengolahan Limbah Angkatan 2022 atau
Ignescent yang telah menemani perjalanan penulis selama 4 tahun
perkuliahan melalui kebersamaan, kerja sama, dukungan, dan semangat
yang diberikan hingga penulis dapat menyelesaikan Tugas Akhir ini.
Semua pihak lain yang tidak bisa penulis sebutkan satu per satu. Penulis

menyadari bahwa dalam pengerjaan dan penyusunan Tugas Akhir ini



masih terdapat kekurangan dan jauh dari kata sempurna. Untuk itu kritik
dan saran yang membangun sangat penulis harapkan. Semoga laporan
ini dapat menambah ilmu, wawasan, pengetahuan, dan dapat bermanfaat

bagi para pembaca.

Surabaya, 1 Juli 2026

Penulis

X






SINTESIS LIGNIN TERCROSSLINK ASAM SITRAT DAN
TERMODIFIKASI Fe;04@CMC DARI TONGKOL JAGUNG UNTUK
ADSORPSI LIMBAH METHYLENE BLUE

Velistya Devina Febriyanti

ABSTRAK

Limbah cair industri tekstil mengandung zat warna sintetis seperti methylene blue (MB)
yang bersifat toksik, sulit terdegradasi dan berpotensi mencemari lingkungan sehingga
diperlukan metode pengolahan yang efektif. Penelitian ini bertujuan mensintesis adsorben
magnetik berbasis lignin tongkol jagung yang dimodifikasi menggunakan asam sitrat
sebagai crosslinker dan dikombinasikan dengan Fe;Os@CMC, serta menganalisis
karakteristik dan kinerjanya dalam penyisihan methylene blue. Proses adsorpsi dilakukan
secara batch dengan variasi konsentrasi awal methylene blue, waktu kontak, dosis
adsorben, pH, dan suhu. Hasil karakterisasi FTIR menunjukkan keberadaan gugus fungsi
—OH, C=0, C-0O-C, dan Fe-O yang mengindikasikan keberhasilan sintesis adsorben,
karakterisasi XRD dan SEM mendukung terbentuknya struktur adsorben. Keberhasilan ini
ditunjukkan dengan hasil analisis BET memiliki luas pemukaan sebesar 14.172 m?%/g.
Kondisi optimum adsorpsi diperoleh pada konsentrasi awal methylene blue 25 ppm, waktu
kontak 40 menit, dosis adsorben 0,03 g/L, pH 10 dan suhu 25°C, efisiensi removal sebesar
86,9%. Analisis isoterm mengikuti model Freundlich, sedangkan kinetika adsorpsi
mengikuti model pseudo-orde dua. Analisis statistik menunjukkan variasi perlakuan
berpengaruh signifikan terhadap efisiensi penyisihan methylene blue.

Kata kunci : Adsorpsi, CMC, FesO, Methylene Blue, Tongkol Jagung.
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SYNTHESIS OF CITRIC ACID CROSSLINKED LIGNIN AND
MODIFIED Fe;O0@CMC FROM CORN COB FOR ADSORPTION
METHYLENE BLUE WASTE

Velistya Devina Febriyanti

ABSTRACT

Textile industry wastewater contains synthetic dyes such as methylene blue (MB),
which are toxic, resistant to biodegradation, and potentially harmful to aquatic
environments, thus requiring effective treatment methods. This study aimed to synthesize
a magnetic adsorbent based on corn cob lignin modified with citric acid as a crosslinking
agent and combined with Fes;O«@CMC, as well as to evaluate its characteristics and
adsorption performance for methylene blue removal. Batch adsorption experiments were
conducted by varying the initial methylene blue concentration, contact time, adsorbent
dosage, pH, and temperature. FTIR analysis confirmed the presence of hydroxyl (—-OH),
carbonyl (C=0), ether (C—O-C), and Fe—O functional groups, indicating successful
adsorbent synthesis. BET analysis revealed a specific surface area of 14.172 m%g. The
optimum adsorption conditions were obtained at an initial methylene blue concentration
of 25 ppm, a contact time of 40 min, an adsorbent dosage of 0.03 g/L, pH 10, and 25°C,
achieving a removal efficiency of 86.9%. The adsorption followed the Freundlich
isotherm and pseudo-second-order kinetic models. Statistical analysis confirmed that the
investigated adsorption parameters significantly affected methylene blue removal

efficiency.

Keywords: Adsorption, CMC, Corn Cob, Fe;O4, Methylene Blue.
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Limbah cair yang dihasilkan oleh industri tekstil mengandung berbagai zat
berbahaya, seperti senyawa organik, partikel padat terlarut, fenol, pewarna buatan,
serta logam beracun seperti kromium, timbal, dan lainnya (Ristianingsih et al.,
2020). Methylene blue (MB) merupakan salah satu pewarna buatan yang
digunakan di industri tekstil. Pewarna ini merupakan pewarna kationik golongan
thiazine yang mengandung gugus benzena sehingga sulit terurai dan memerlukan
waktu yang lama untuk proses dekomposisi (Ernawati et al., 2021). Pencemaran
lingkungan akibat penggunaan zat warna MB sangat berbahaya sehingga perlu
dilakukan pengolahan.

Berbagai metode telah dikembangkan untuk mengurangi kandungan zat
warna MB dalam limbah cair, termasuk koagulasi-flokulasi (Jorge et al., 2022),
filtrasi membran (Benosmane ef al., 2022), biodegradasi (Baral et al., 2025) dan
adsorpsi (Sabzevar et al., 2025). Adsorpsi dikenal sebagai teknik yang efektif dan
ekonomis karena kemampuan adsorben untuk menarik dan menahan molekul
polutan dengan permukaan aktifnya yang besar (Asiah et al., 2022).

Salah satu pilihan adsorben berbasis limbah pertanian adalah tongkol
jagung (Zea mays L). Tongkol jagung mengandung komponen utama berupa
selulosa, hemiselulosa, dan lignin sehingga berpotensi berinteraksi dengan
molekul zat warna kationik melalui ikatan elektrostatik dan ikatan hidrogen
(Deepti, 2016). Menurut (Wulandari & Lestari, 2024) tongkol jagung
mengandung 23,74% lignin, 65,96% selulosa, dan 10,82% hemiselulosa.

Lignin dapat digunakan sebagai adsorben karena merupakan polimer
aromatik kompleks yang mengandung berbagai gugus fungsional reaktif seperti
hidroksil (-OH), eter (-O-), dan fenolik, yang berperan penting dalam proses
adsorpsi zat warna seperti MB, melalui mekanisme pembentukan kompleks dan

pertukaran ion, sehingga lignin efektif dalam mengikat zat warna sintetis dan



senyawa aromatik (Pourbaba et al., 2024; Khan et al., 2024). Namun, lignin hasil
proses delignifikasi kerap menunjukkan kestabilan yang kurang baik dalam media
air, misalnya mudah mengalami pelunakan, sebagian terlarut, atau mengalami
penurunan kekuatan mekanik sehingga sulit diaplikasikan secara berulang
(Camargos et al., 2025). Berbagai pendekatan modifikasi kimia lignin telah
dikembangkan untuk mengatasi kelemahan tersebut, antara lain oksidasi, aminasi,
sulfonasi, dan terutama reaksi crosslink yang bertujuan meningkatkan stabilitas
struktural sekaligus menambah atau mengekspos gugus fungsional aktif (Zhang et
al., 2022).

Modifikasi kimia melalui proses crosslink dapat meningkatkan luas
permukaan efektif, jumlah gugus reaktif tersedia untuk interaksi adsorptif, serta
ketahanan mekanik maupun kimia dari material lignin itu sendiri (Rothschild et al.,
2025). Senyawa crosslink yang umum dipakai termasuk epichlorohydrin,
glutaraldehyde, dan asam organik. Asam organik yang digunakan sebagai senyawa
crosslink pada modifikasi lignin salah satunya adalah asam sitrat, yang mampu
membentuk ikatan ester yang stabil sehingga meningkatkan kekuatan struktural dan
kestabilan material berbasis lignin (Watumlawar & Park, 2025), di mana penelitian
terdahulu melaporkan bahwa lignin yang dimodifikasi menggunakan asam sitrat
menunjukkan efisiensi adsorpsi hingga sekitar 78% terhadap kontaminan dalam
larutan air (Sabzevar et al., 2025).

Penambahan magnet Fe;Os pada adsorben berperan sebagai solusi untuk
mencegah oksidasi sekaligus meningkatkan stabilitas dan kapasitas adsorpsi
(Manyangadze et al., 2020). Penelitian Fe;O4 dan magnetik lainnya menunjukkan
bahwa penambahan magnetit meningkatkan kemampuan adsorpsi MB sekaligus
memudahkan pemisahan adsorben dari larutan setelah proses selesai (Rendo,
2021). Selain itu, penambahan carboxymethyl cellulose (CMC) yang dilapisi
dengan FesO4 agar FesOas lebih stabil/tidak akan mudah teroksidasi. Pelapisan
CMC pada FesOs dapat menghasilkan adsorben magnetik yang mudah dipisahkan
menggunakan medan magnet eksternal serta meningkatkan stabilitas dan efisiensi

adsorpsi material (Wang et al., 2023).



Kombinasi modifikasi ini dapat memperbaiki struktur jaringan polimer
biomassa sehingga lebih efektif dalam menangkap molekul pewarna seperti MB.
Tongkol jagung sebagai limbah pertanian melimpah yang kaya lignoselulosa,
terutama lignin dan selulosa, sehingga berpotensi dimanfaatkan sebagai bahan
dasar adsorben. Modifikasi lignin dengan asam sitrat, penggabungan Fes;O4 sebagai
magnetit, serta penggunaan CMC hasil modifikasi selulosa tongkol jagung sebagai
pelapis magnetit diarahkan untuk meningkatkan kinerja adsorben dalam
menurunkan konsentrasi zat warna methylene blue pada limbah cair artifisial.
Penelitian ini bertujuan menghasilkan adsorben ramah lingkungan yang berpotensi

diaplikasikan pada pengolahan limbah pewarna tekstil.

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang yang telah dijelaskan, maka rumusan masalah
dari penelitian ini adalah sebagai berikut :

1. Bagaimana karakteristik adsorben Fe;O4@CMC@Lignin-CA?

2. Bagaimana pengaruh variasi konsentrasi adsorbat, variasi waktu kontak,
variasi dosis, variasi pH dan suhu terhadap penurunan konsentrasi pewarna
methylene blue?

3. Bagaimana isoterm dan kinetika adsorpsi methylene blue menggunakan
adsorben Fe;04@CMC@Lignin-CA?

4. Bagaimana efektivitas reusable adsorben FesOs@CMC@Lignin-CA yang

digunakan dalam mengadsorpsi methylene blue?

1.3 Tujuan

Berdasarkan rumusan masalah yang telah dirumuskan, maka tujuan
penelitian dari penelitian ini adalah sebagai berikut :
1. Menganalisis karakteristik adsorben Fe;O4@CMC@Lignin-CA
2. Menganalisis pengaruh konsentrasi adsorbat, waktu kontak, variasi dosis,
variasi pH dan suhu terhadap penurunan konsentrasi pewarna methylene
blue
3. Menganalisis isoterm dan kinetika adsorpsi methylene blue menggunakan

adsorben Fe;0:@CMC@Lignin-CA?



4. Menganalisis efektivitas reusable adsorben Fe;:Os@CMC@Lignin-CA

yang digunakan dalam mengadsorpsi methylene blue?

1.4 Manfaat Penelitian

Berdasarkan tujuan penelitian di atas, manfaat yang diharapkan dalam
penelitian ini adalah sebagai berikut :

1. Bagi Peneliti
Hasil penelitian ini dapat meningkatkan wawasan, pengetahuan yang telah
diperoleh selama masa perkuliahan di Politeknik Perkapalan Negeri Surabaya
dan peneliti dapat berkontribusi mengurangi limbah tongkol jagung.

2. Bagi Perguruan Tinggi
Memberikan data dan bahan kajian sebagai refrensi dalam melakukan
penelitian selanjutnya.

3. Bagi Masyarakat
a. Memberikan wawasan terkait manfaat tongkol jagung bisa dijadikan

sebagai adsorben.

b. Dapat berkontribusi dalam mewujudkan program Sustainable

Development Goals (SDGs).

1.5 Batasan Masalah

Batasan ruang lingkup yang ditetapkan dalam pelaksanaan penelitian ini
adalah sebagai berikut :
1. Limbah yang digunakan pada penelitian ini yaitu limbah cair artifisial
methylene blue.
2. Limbah tongkol jagung diperoleh dari PT. Prasad Seeds Pasuruan.

3. Penelitian dilakukan secara batch dalam skala laboratorium.



BAB 2
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Tongkol Jagung
Tongkol jagung adalah limbah pertanian yang tersusun atas komponen

lignoselulosa, terutama selulosa, hemiselulosa, dan lignin. Menurut (Wulandari &
Lestari, 2024) tongkol jagung mengandung 23,74% lignin, 65,96% selulosa, dan
10,82% hemiselulosa sehingga sangat potensial dijadikan bahan bak adsorben.
Tongkol jagung merupakan bagian sisa dari buah jagung yang tertinggal setelah
bijinya dilepaskan atau dipipil, saat proses pemipilan dilakukan biji menjadi produk
utama, sedangkan bagian tengahnya disebut tongkol jagung (Islamiyati, 2013).
Limbah ini umumnya belum dimanfaatkan secara optimal dan sering dibuang atau
dibakar, sehingga berpotensi menimbulkan permasalahan lingkungan apabila tidak
dikelola dengan baik.

Tongkol jagung umumnya hanya digunakan sebagai pakan ternak dan
belum dimanfaatkan secara optimal sebagai produk bernilai tinggi. Padahal,
tongkol jagung memiliki kandungan lignoselulosa yang cukup tinggi serta struktur
berserat yang berpotensi dikembangkan menjadi bahan fungsional melalui proses
pengolahan lebih lanjut. Kandungan selulosa dan lignin yang terdapat di dalamnya
memungkinkan tongkol jagung dimanfaatkan sebagai bahan baku biomaterial,
seperti adsorben, karbon aktif, maupun komposit berbasis polimer alami. Berikut

merupakan tongkol jagung yang terdapat pada Gambar 2.1

o e
Gambar 2.1 Tongkol Jagung



2.1.1 Lignin
Lignin adalah bagian terbesar dari selulosa. Peran utama lignin

adalah membentuk lapisan di antara serat yang berfungsi sebagai
pengikat antar serat selulosa dalam kayu maupun non kayu (Khadafi et
al., 2022). Lignin adalah polimer aromatik yang kompleks dan
heterogen yang terbentuk dari monomer fenilpropana (seperti koniferyl,
sinapyl, dan p-coumaryl alkohol) yang saling berikatan secara kovalen.
Lignin berfungsi sebagai perekat antar serat selulosa dan hemiselulosa
dalam dinding sel tanaman serta memberikan kekakuan mekanik,
ketahanan terhadap degradasi, dan sifat hidrofobik pada jaringan
tanaman.

Kemampuan lignin sebagai adsorben dikarenakan keberadaan
gugus fungsional yang dapat berinteraksi dengan ion logam (Yuris.,
2014). Secara keseluruhan, lignin adalah biomassa aromatik kompleks
yang kaya gugus fungsional sehingga berpotensi dikembangkan
sebagai material adsorben untuk mengatasi pencemaran air oleh zat
warna sintetis, ion logam, dan senyawa organik berbahaya.
Pemanfaatan lignin tidak hanya mengurangi limbah biomassa pertanian
atau industri pulp, tetapi juga menghasilkan material bernilai tambah
yang bersifat ramah lingkungan dan ekonomis. Berikut merupakan

struktur lignin yang terdapat pada Gambar 2.2

0
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Gambar 2.2 Struktur Lignin

(Sumber : Intech)



2.1.2 Selulosa

Selulosa adalah polisakarida dengan rumus umum (CsH10Os),
yang tersusun dalam bentuk mikrofibril melalui ikatan hidrogen baik
antar-molekul maupun intra-molekul. Senyawa ini merupakan
komponen struktural utama pada jaringan tumbuhan berkayu.
Meskipun banyak ditemukan pada tanaman keras, selulosa sebenarnya
hadir pada hampir semua jenis tanaman, mulai dari tanaman semusim,
perdu, tanaman merambat, hingga organisme sederhana seperti jamur,
ganggang, dan lumut (Khadafi ez al., 2022).

Selulosa juga merupakan bahan dasar dalam pembuatan kertas.
Serat selulosa memiliki kekuatan dan durabilitas yang tinggi. Apabila
dibasahi dengan air, menunjukkan pengembangan saat jenuh dan juga
higroskopis, bahkan dalam keadaan basah, serat selulosa alami tidak
kehilangan kekuatannya. Material yang umum dimanfaatkan sebagai
adsorben meliputi karbon aktif, zeolit, karbon nanotube, serta berbagai
jenis polimer. Di samping itu, selulosa juga banyak digunakan sebagai
adsorben. Saat ini, selulosa semakin mendapat perhatian luas karena
bersifat ramah lingkungan dan tersedia dalam jumlah melimpah.

Berikut merupakan struktur selulosa yang terdapat pada Gambar 2.3

OH
OH
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Gambar 2.3 Struktur Selulosa
(Sumber : ThoughtCo)

2.2 Methylene Blue

Methylene blue adalah pewarna yang bersifat kationik, mudah larut dalam
air, dan banyak digunakan dalam bidang kimia, biologi, medis, serta industri tekstil.
Meski tidak tergolong sangat beracun bagi manusia, senyawa ini dapat

menimbulkan iritasi pada mata dan kulit, serta memunculkan efek sistemik seperti



perubahan pada darah. Pada tingkat paparan tertentu, methylene blue juga bisa
menyebabkan gejala seperti mual, muntah, diare, pusing, keringat berlebih, hingga
gangguan pada saluran pencernaan (Sen et al., 2011). Selain dampak tersebut,
keberadaan methylene blue di perairan juga dapat menimbulkan masalah lain,
warna pekat yang dihasilkan akan mengurangi kemampuan cahaya matahari
menembus ke dalam air, sehingga proses fotosintesis tumbuhan air menjadi
terganggu. Kondisi ini pada akhirnya dapat menurunkan kadar oksigen terlarut dan
mengacaukan keseimbangan ekosistem perairan. Karena methylene blue dapat
menimbulkan dampak lingkungan dan kesehatan yang cukup berbahaya,
keberadaannya di air limbah harus dikendalikan dan tidak boleh melebihi batas
yang ditetapkan. Pemerintah melalui Keputusan Menteri Lingkungan Hidup No.
Kep-51/MENLH/10/1995 menetapkan bahwa konsentrasi methylene blue dalam
limbah cair hanya diperbolehkan berada pada kisaran 5—10 mg/L untuk menjaga
keamanan lingkungan (Hadayani et al., 2015).

Methylene blue (MB) adalah senyawa kimia yang memiliki rumus molekul
CisHisNsSC1  dan dikenal dengan nama kimia 3,7-bis (dimetilamino)-
phenazathionium chloride atau tetramethylthionine chloride. Pewarna ini termasuk
ke dalam golongan pewarna tiazina kationik. Methylene blue mempunyai massa
molekul sebesar 319,86 g/mol, titik leleh sekitar 180°C, serta kelarutan dalam air
mencapai 35,5 g/L. Berikut merupakan Struktur molekul methylene blue yang

terdapat pada Gambar 2.4

Gambar 2.4 Struktur molekul methylene blue
(Sumber : Testbook)



2.3 Magnetit FesOa

Magnetit adalah salah satu senyawa besi oksida yang sangat ekonomis.
Magnetik FesOs merupakan salah satu kelompok material oksida besi (iron oxide),
dengan rumus molekul Fes:Os yang dapat dituliskan (Fe?*")(Fe*").0s. Magnetit
memiliki struktur spinel terbalik, yaitu mengandung kation besi dalam keadaan
oksidasi campuran dengan formula Fe**( Fe?* Fe** )O4 (Rahmayanti ef al., 2015).
Ciri-ciri magnetit meliputi warna hitam, sifat non-toksik, biokompatibilitas, medan
koersivitas yang tinggi, serta sifat superparamagnetis ketika dalam ukuran
nanopartikel. magnetit merupakan bahan supermagnetik berwarna hitam,
biokompatibel dan tidak beracun. Magnetit besi oksida FesO memiliki sifat magnet
yang lebih kuat dibandingkan dengan mineral oksida besi lainnya (Indrayana,
2019). Berikut merupakan struktur molekul senyawa magnetit yang terdapat pada
Gambar 2.5

Gambar 2.5 Senyawa Magnetit
(Sumber : Byjus’s)

2.4 CMC (Carboxymethyl Cellulose)

Carboxymethyl cellulose (CMC) merupakan salah satu senyawa turunan
selulosa yang diperoleh melalui reaksi karboksimetilasi. Senyawa ini termasuk
polimer eter linear yang mengandung gugus karboksimetil (-CH.—~COOH) sebagai
substituen yang menggantikan sebagian gugus hidroksil pada unit monomer
glukopiranosa. CMC juga diklasifikasikan sebagai polielektrolit anionik yang
memiliki kelarutan tinggi dalam air. Keberadaan gugus hidroksil dan karboksil
dalam jumlah besar memberikan kontribusi penting terhadap reaktivitas kimia dan

kemampuan interaksi CMC dengan berbagai senyawa lain (C. Liu et al., 2018).



Struktur dasar CMC tersusun dari rantai f-(1—4)-D-glukopiranosa, yang
juga menjadi kerangka utama pada selulosa (Eriningsih ef al., 2011). Pembuatan
Carboxymethyl cellulose (CMC) pada umumnya dilakukan melalui beberapa tahap
utama, meliputi proses delignifikasi untuk menghilangkan kandungan lignin, tahap
alkalisasi dengan menggunakan larutan basa kuat, kemudian dilanjutkan dengan
reaksi karboksimetilasi melalui penambahan agen karboksimetil. Setelah reaksi
berlangsung, dilakukan tahapan pemurnian yang mencakup proses netralisasi,
penyaringan, dan pengeringan hingga diperoleh CMC dengan tingkat kemurnian

yang tinggi (Eriningsih et al., 2011).

2.5 Crosslinker

Crosslinker adalah zat aditif yang berperan mengaitkan dua atau lebih rantai
polimer melalui pembentukan ikatan kovalen maupun ionik. Dalam bidang kimia
polimer, proses curing atau pembentukan ikatan silang menyebabkan peningkatan
massa molekul yang berdampak pada perubahan sifat mekanik serta viskositas
suatu material. Istilah curing dan crosslinking kerap digunakan secara saling
menggantikan, khususnya ketika proses tersebut melibatkan polimer sebagai
komponen utama. Secara umum, crosslinker memiliki tiga atau lebih gugus
fungsional aktif, sehingga dapat bereaksi dengan lebih dari dua monomer atau
prepolimer dan menghasilkan struktur jaringan polimer yang saling terikat

(Malgorzata & Anna, 2019).

2.5.1 Asam Sitrat
Asam sitrat merupakan salah satu asam organik yang

mempunya banyak manfaat mulai dari bidang makanan, minuman
maupun farmasi. Asam sitrat banyak tersebar dan berasal dari dalam
tumbuhan maupun hewan serta dapat disintesis dengan cara kimiawi
maupun biokonversi. Senyawa ini bersifat mudah larut dalam air, tidak
beracun, dan digolongkan sebagai bahan yang relatif aman, sehingga
menarik digunakan dalam modifikasi polimer dan pembuatan adsorben
ramah lingkungan. Berikut merupakan struktur kimia asam sitrat yang

terdapat pada Gambar 2.6
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CH,—CO,H
HO—C——CO,H

CHZ_COZH

Gambar 2.6 Struktur Kimia Asam Sitrat
(Sumber : Master Pendidikan)

Asam sitrat sebagai crosslinking agent dapat menghasilkan
kopolimer yang memiliki struktur dan sifat yang lebih baik, memiliki
ketahanan yang baik terhadap air, dan dapat menaikkan sifat mekanik
(Suprapto et al., 2022). Dalam modifikasi polimer berbasis polisakarida
(pati, selulosa, CMC, gom), asam sitrat banyak dimanfaatkan sebagai
crosslinker untuk meningkatkan kestabilan termal, ketahanan air, dan
kekuatan mekanik bahan. Gugus karboksilat pada asam sitrat dapat
bereaksi dengan gugus hidroksil pada rantai polimer membentuk ikatan
ester, sehingga terbentuk jembatan silang yang menghubungkan dua atau

lebih rantai polimer.

2.6 Adsorpsi

Adsorpsi merupakan suatu proses pemisahan di mana molekul atau ion dari
fase cair atau gas menempel pada permukaan suatu material padat yang disebut
adsorben. Zat yang teradsorpsi disebut sebagai adsorbat. Proses adsorpsi pada
adsorben umumnya berlangsung di dalam pori-pori berukuran kecil, sedangkan
pori-pori yang lebih besar berfungsi sebagai jalur masuk adsorbat dari permukaan
luar menuju pori-pori internal. Selektivitas adsorpsi menunjukkan kemampuan
suatu adsorben dalam menyerap jenis adsorbat tertentu. Pada penelitian ini,
selektivitas adsorpsi ditinjau terhadap jenis zat warna, yaitu methylene blue.
Tingkat selektivitas adsorpsi dinyatakan dalam bentuk rasio adsorpsi, yang
diperoleh dengan membandingkan jumlah adsorbat yang teradsorpsi dalam satuan
mol sehingga menghasilkan nilai yang sederhana dan mudah dianalisis (Mukhlishin

et al.,2020).
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Selektivitas warna dalam proses adsorpsi merujuk pada kemampuan
material adsorben, seperti karbon aktif, dalam menyerap dan menghilangkan zat
warna atau pigmen tertentu dari larutan. Adsorben yang memiliki selektivitas warna
umumnya mempunyai gugus atau ikatan kimia spesifik yang mampu berinteraksi
lebih kuat dengan jenis pewarna tertentu, sehingga efektivitas penyisihan terhadap
zat warna tersebut menjadi lebih tinggi dibandingkan pewarna lainnya. Selain itu,
selektivitas warna juga dipengaruhi oleh karakteristik adsorben, seperti ukuran pori
dan struktur permukaan, serta kondisi lingkungan adsorpsi, termasuk pH larutan
dan jenis interaksi antara adsorben dan adsorbat. Dalam penerapan praktis,
selektivitas warna yang tinggi sangat dibutuhkan, terutama pada industri tekstil,
industri pangan, dan proses pemurnian air, karena mampu membantu
menghilangkan zat warna berbahaya dari bahan kimia maupun air limbah, sehingga
meningkatkan kualitas dan keamanan produk akhir (Mukhlishin et al., 2020).
Adapun faktorfaktor yang mempengaruhi daya adsorpsi suatu bahan yaitu
(Anggriani et al., 2021) :

a. Karakteristik fisik dan kimia adsorben, antara lain luas permukaan,

ukuran pori, adsorpsi kimia dan sebagainya.

b. Karakteristik kimia adsorbat, antara lain ukuran molekul, polaritas

molekul, komposisi kimia dan sebagainya.

c. Konsentrasi adsorbat dalam larutan.

d. Karakteristik larutan, antara lain pH dan temperatur.

e. Lama waktu adsorpsi.

2.6.1 Kapasitas Adsorpsi
Kapasitas adsorpsi merupakan hubungan kesetimbangan antara

konsentrasi larutan pada fase cair dengan konsentrasi yang terikat pada
partikel adsorben pada kondisi suhu tertentu. Suatu adsorben
dikategorikan baik apabila memiliki kapasitas dan efisiensi adsorpsi
yang tinggi. Kapasitas adsorpsi dan efisiensi adsorpsi dapat dihitung

melalui Persamaan 2.1 dan Persamaan 2.2 (Anggriani et al., 2021).
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Q =(==)xv @.1)

Co—Ca

%E = ( - ) X 100% (2.2)
Dimana :
Q = Kapasitas adsorpsi per satuan massa adsorben (mg/g)
Co = Konsentrasi awal larutan (mg/L atau ppm)
Ca = Konsentrasi akhir larutan (mg/L atau ppm)
VvV = Volume larutan (L)
m = Massa adsorben yang digunakan (g)
%E = Efisiensi adsorpsi

2.6.2 Isoterm Adsorpsi

Isoterm adsorpsi menggambarkan proses adsropsi yang terjadi pada

kondisi suhu yang tetap. Dua model isoterm yang sering diterapkan

ialah isoterm Langmuir dan isoterm Freundlich (Anggriani et al.,

2021).

a.

Isoterm Langmuir

Model Langmuir digunakan untuk menggambarkan interaksi
antara adsorben dan adsorbat. Persamaan dasarnya disajikan pada
persamaan :

Ce
1+KLXCe

ge = qm.KL (2.3)

Persamaan linear dari model Langmuir dapat dilihat pada
persamaan :

Ce 1 Ce
qe - qmXxKL qm

(2.4)

Keterangan :

gqm = kapasitas adsorpsi maksimum (mg/g)

KL =konstanta adsorpsi Langmuir (L/mg)

Nilai qm dan KL diperoleh dari kemiringan dan titik potong grafik
hubungan Ce/qe terhadap Ce
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b. Isoterm Freundlich
Hubungan kesetimbangan antara adsorbat dan adsorben dapat
dianalisis menggunakan model Freundlich, yang dinyatakan pada

persamaan :

qe = Kf X Ce% (2.5)

Keterangan :

qe = jumlah zat yang teradsorpsi per gram adsorben (mg/g)

Ce = konsentrasi zat terlarut dalam larutan setelah terjadi
kesetimbangan adsorpsi

Kf dan n = kapasitas adsorpsi dan intensitas adsorpsi

Bentuk linear dari model Freundlich ditampilkan pada persamaan:
log qe = log Kf+%log Ce (2.6)
Persamaan ini menunjukkan apabila mekanisme adsorpsi
mengikuti model Freundlich, maka grafik hubungan antara log qe

dan log Ce akan menghasilkan garis lurus (Usgodaarachchi ef al.,

2021).

2.6.3 Kinetika Adsoprsi

Kinetika adsorpsi merupakan proses penyerapan suatu zat oleh
adsorben sebagai fungsi terhadap waktu. Efektivitas adsorben dalam
menangkap adsorbat dapat dilihat dari laju adsorpsinya, yang
ditentukan melalui konstanta laju (k) serta orde reaksi sesuai model
kinetika yang digunakan. Model kinetika Pseudo-Orde Nol, Pseuda-
Orde Satu, dan Pseudo-Orde Dua masing masing dinyatakan pada
persamaan berikut :

a. Pseudo-Orde Nol :

qt = qge+ KO Xt 2.7
b. Pseudo-Orde Satu :
In(ge—qt) =Ilnqge—K1Xxt (2.8)



C.

Pseudo-Orde Dua :

Lo 4l (2.9)

qt - K2(qe)? = qe

Keterangan :

qt = kapasitas adsorpsi waktu (mg/g)

ge = kapasitas adsorpsi setimbangan (mg/g)

t = waktu kontak adsorpsi (m)

Ko =konstanta adsorpsi Pseudo — Orde Nol (mg/g.menit)
Parameter pada model kinetika orde 0, orde 1, dan orde 2

masing-masing ditentukan melalui plot liner antara t dan qt, In
(qe — qt), serta é. Model kinetika yang dianggap paling sesuai

dengan data penelitian adalah model yang memiliki nilai R?
tertinggi (Angraini et al., 2016) (Medhi et al., 2020)
(Usgodaarachchi et al., 2021)
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2.7 Penelitian Terdahulu

Penelitian terdahulu merupakan penelitian yang telah dilakukan sebelumnya dan dapat digunakan sebagai referensi untuk
melakukan penelitian selanjutnya. Berikut beberapa penelitian terdahulu yang menjadi referensi pada penelitian ini, terlampir pada

Tabel 2.1.
Tabel 2.1 Penelitian Terdahulu

No Adsorben Agel.l Tkatan Polutan Hasil Refrensi
Silang
- Logam Hg(II) Efisiensi removal 53%
CMC- Fe;04-Chitosan- .

1 TiO2 (Kaharuddin et al., 2024)
- Rhodamine B (Rh B) Efisiensi removal 38%

2 FesOs—biochar - Methylene Blue (MB) Efisiensi removal 78,30% (Lee et al., 2024)

3 Lignin@ FesOa - Methylene Blue (MB) Efisiensi removal 74.1% £+ 7.1% (Petrie ef al., 2021)

4 Selulosa - Methylene Blue (MB) Efsiensi Removal 98% (Hamidi et al., 2024)
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Agen Ikatan

No Adsorben Silang Polutan Hasil Refrensi
5 Fe:04@Si0:2 - Methyl Orange Kapasitas adsorpsi 182,503 mg/g (Liet al, 2024)
B-CD-CA-MKL Clt(éc Aa)czd Methylene Blue (MB) Efisiensi removal 78%
Tartaric Acid . 0
6 B-CD-CA-MKL (TA) Methylene Blue (MB) Efisiensi removal 97% (Sabzevar et al., 2025)
Malic acid .
B-CD-CA-MKL (MA) Methylene Blue (MB) Efisiensi removal 82%
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BAB 3
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Kerangka Penelitian

Kerangka penelitian berisi alur atau rancangan kegiatan yang dilakukan selama

penelitian. Kerangka penelitian berfungsi untuk mempermudah suatu peneltian agar dapat

berjalan sesuai alur, strutur dan sistematis. Berikut merupakan kerangka penelitian yang

terdapat pada Gambar 3.1

Mulai

y

Identifikasi Masalah

Perumusan Masalah dan Tujuan

S O S i e

Studi Literatur
Karakteristik Tongkol Jagung
Ekstraksi Lignin-Selulosa menggunakan NaOH
Konversi selulos menjadi CMC
Pelapisan CMC menggunakan FesO4
Crosslinker asam sitrat
Methylene Blue
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Pengumpulan Data
Data Primer :

Konsentrasi awal dan konsentrasi akhir limbah metyhylene blue, karakterisasi
adsorben berbasis lignin-selulosa menggunakan Fourier Transformed
Infrared (FTIR), Scanning Electron Microscope (SEM), X-Ray Diffraction
(XRD), Vibrating Sample Magnetometer (VSM), Brunauer Emmet Teller
(BET), Spektrofotometri UV-Vis.
Data Sekunder :

Konsentrasi limbah methylene blue, variasi dosis adsorben, variasi waktu
kontak, variasi pH, variasi suhu pengujian dan tahap pembuatan adsorben.

l

Penentuan Variabel Penelitian

Variabel Bebas
1. Dosis adsorben (0,02 g/L, 0,03 g/L, 0,04 g/L, 0,06 g/L, 0,08 g/L, 0,1
g/L)

2. Waktu kontak ( 10 menit, 20 menit, 30 menit, 40 menit, 50 menit, 60
menit, 70 menit )

3. Konsentrasi methylene blue (5 ppm, 10 ppm, 15 ppm, 20 ppm dan
25 ppm )

4. Suhu adsorpsi (25°C, 35°C, dan 45°C)

5. pH (7,8,9,10,11)

Variabel Terikat
Persentase penurunan methylene blue

Variabel Kontrol

pH: 10

Kecepatan pengadukan : 150 rpm
Waktu kontak : 30 menit

Dosis : 0,03 g/LL

Suhu : 25°C

M

l

Pelaksanaan Penelitian

l




]

A4

Proses pre-treatment Tongkol Jagung

A\ 4

A

4

Ekstraksi Ekstraksi

y

Crosslink Lignin - CA CMC

FesO4@CMC

A4

Pelapisan CMC
dengan Fes;Oa4

4

Fe;:04@CMC@Lignin-CA

i

Pengujian pH Point of

Pembuatan limbah

artificial methylene blue

Zero Charege (pHpzc)

v

Pengujian Adsorpsi

Pengujian Spektrofotometri
UV-Vis

Analisis Data

A4

Pembuatan
Kurva Kalibrasi

A

Kesimpulan dan Saran

\4

Gambar 3. 1 Diagram Alir Penelitian
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3.2 Identifikasi Masalah

Topik yang diangkat dalam penelitian ini adalah pemanfaatan lignin tongkol jagung,
asam sitrat sebagai crosslink, FesOs sebagai magnetit, selulosa tongkol jagung yang
dimodifikasi menjadi CMC, serta CMC sebagai pelapis magnetit (FesO4) untuk menurunkan
konsentrasi zat warna methylene blue pada limbah cair artifisial. Penelitian ini dilatar belakangi
oleh masih rendahnya pemanfaatan tongkol jagung yang umumnya hanya digunakan sebagai
pakan ternak atau limbah, sehingga berpotensi menimbulkan permasalahan lingkungan apabila
tidak dikelola secara optimal. Oleh karena itu, penelitian ini diharapkan dapat memberikan
alternatif pemanfaatan tongkol jagung sebagai adsorben yang bernilai tambah dan ramah

lingkungan.

3.3 Perumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang dan tujuan penelitian yang telah diuraikan, maka rumusan
masalah dalam penelitian ini meliputi karakteristik adsorben Fe;Os@CMC@Lignin-CA. Selain
itu, penelitian ini juga mengkaji pengaruh variasi dosis, waktu kontak, konsentrasi adsorbat, pH

dan suhu terhadap penurunan konsentrasi pewarna methylene blue.

3.4 Studi Literatur

Studi literatur dalam penelitian ini diperoleh dari berbagai sumber ilmiah seperti jurnal
nasional dan internasional, buku teks, tesis, serta referensi lain yang relevan. Studi literatur ini
digunakan sebagai landasan teoritis untuk memahami konsep dan perkembangan penelitian.
Pemanfaatan lignin tongkol jagung, asam sitrat sebagai crosslink, Fe;Os sebagai magnetit,
selulosa tongkol jagung yang dimodifikasi menjadi CMC, serta CMC sebagai pelapis magnetit

(FesOa4) untuk menurunkan konsentrasi zat warna methylene blue pada limbah cair artifisial.

3.5 Pengumpulan Data

Tahap pengumpulan data dilakukan untuk mengumpulkan data primer dan data
sekunder dalam menunjang penyelesaian permasalahan pada penelitian ini. Data-data yang

digunakan meliputi :

3.5.1 Data Primer

Data primer adalah data yang diperoleh atau dikumpulkan secara langsung
melalui pengujian lapangan. Data primer yang digunakan berupa konsentrasi awal
limbah methylene blue, karakteristik adsorben berbasis lignin-selulosa

menggunakan Fourier Transformed Infrared (FTIR), Scanning Electron
22



Microscope (SEM), X-Ray Diffraction (XRD), Vibrating Sample Magnetometer
(VSM), Brunauer Emmet Teller (BET), Spektrofotometri UV-Vis.

3.5.2 Data Sekunder

Data sekunder adalah data yang didapatkan dari beberapa referensi maupun
sumber. Data sekunder dibutuhkan untuk membantu penelitian ini agar bisa
diselesaikan. Data sekunder yang dibutuhkan dalam penelitian ini meliputi :

1. Tahap Pembuatan Adsorben
Data sekunder yang dibutuhkan pada tahap pembuatan abdsorben adalah
komposisi bahan pembuatan adsorben.

2. Tahap Adsorpsi
Data sekunder yang dibutuhkan pada tahap adsorpsi yaitu data variasi

konsentrasi air limbah, dosis adsorben, waktu kontak, pH dan suhu.
3.6 Penentuan Tempat dan Waktu Penelitian
Penelitian ini dilakukan di beberapa tempat dan waktu yang dapat membantu proses
penyelesaian masalah selama masa penelitian berlangsung.
3.6.1 Penentuan Tempat

Penelitian dilakukan dibeberapa tempat yaitu :

1. Laboratorium Limbah Cair Politeknik Perkapalan Negeri Surabaya
(pelaksanaan penelitian dan uji konsentrasi larutan limbah artifisial methylene
blue dengan spektrofotometri UV-Vis)

2. Laboratorium Material dan Metalurgi Institut Teknologi Sepuluh November,
ITS Center dan Universitas Islam Indonesia (uji karakteristrik FTIR, XRD,
SEM,VSM dan BET).

3.6.3 Penentuan Waktu

Waktu penelitian akan dilaksanakan pada bulan Januari sampai bulan Juli 2026.

3.7 Penentuan Variabel dan Parameter Penelitian

Variabel penelitian merupakan aspek yang dapat diukur dan diamati serta berpengaruh
terhadap hasil penelitian yang dilakukan. Pada penelitian ini terdiri dari tiga variabel,

diantaranya:
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3.7.1 Variabel Bebas

Variabel bebas merupakan variabel yang bersifat bebas artinya, variabel
bebas dapat berdiri sendiri tanpa dipengaruhi oleh variabel lainnya. Selain itu, suatu
variabel berpengaruh dikarenakan memberikan pengaruh terhadap variabel lainnya.
Variabel bebas yang digunakan dalam penelitian ini berada pada proses penelitian
tahap adsorpsi. Variabel bebas pada penelitian ini sebagai berikut:

1. Dosis adsorben (0,02 g/L, 0,03 g/L, 0,04 g/L, 0,06 g/L, 0,08 g/L, 0,1 g/L)

2. Waktu kontak ( 10 menit, 20 menit, 30 menit, 40 menit, 50 menit, 60 menit, 70
menit )

3. Konsentrasi methylene blue ( 5 ppm, 10 ppm, 15 ppm, 20 ppm dan 25 ppm )

4. Suhu adsorpsi ( 25°C, 35°C, dan 45°C)

5. pH(7,8,9,10,11)

3.7.2 Variabel Terikat

Variabel terikat merupakan variabel yang dipengaruhi oleh variabel bebas.
Variabel terikat dalam penelitian ini berada pada tahap adsorpsi. Variabel terikat

pada tahap adsorpsi meliputi efisiensi penurunan konsentrasi methylene blue.

3.7.3 Variabel Kontrol

Variabel kontrol adalah variabel yang dibuat oleh peneliti untuk mencapai
hasil yang diinginkan. Variabel kontrol dalam penelitian ini berada pada tahap

adsorpsi. Berikut ini adalah variabel kontrol tersebut:

1. pH: 10

2. Kecepatan pengadukan : 150 rpm
3. Waktu kontak : 30 menit

4. Dosis: 0,03 g/L

5. Suhu: 25°C

3.8 Populasi dan sampel penelitian

3.8.1 Populasi Penelitian

Populasi pada penelitian ini adalah air limbah warna methylene blue buatan

(artifisial).
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3.8.2 Sampel Penelitian

Sampel penelitian ini adalah air limbah artifisial berupa limbah pewarna
methylene blue. Sampel yang dibutuhkan disesuaikan dengan tahap dan variasi
yang dilakukan, yaitu sebagai berikut :

1. Tahap Pre-Treatment
Pada tahap pre-treatment dilakukan pengujian terhadap karakteristik
adsorben Fe;Os@CMC@Lignin-CA yang dihasilkan pada penelitian. Sampel

yang diujikan terlampir pada Tabel 3.1 :
Tabel 3.1 Sampel Pengujian Karakteristik Adsorben

Pengujian Karakteristik

FTIR XRD SEM VSM BET

Jenis Adsorben

Lignin v - - - -

CMC v - - - -

Fes0.@CMC@Lignin-CA v v v v v

Setelah Adsorpsi v - - - -
Jumlah Sampel 8 Sampel

2. Tahap Post-Treatment
Pada tahap post-treatment dilakukan pengujian terhadap larutan sampel
hasil proses adsorpsi menggunakan Spektrofotometer UV-Vis dengan tiga kali
pembacaan. Sampel yang diuji dilakukan sesuai dengan variasi yang
digunakan, yaitu variasi dosis adsorben, variasi waktu kontak, variasi
konsentrasi methylene blue, variasi suhu dan pH adsorpsi. Sampel yang diuji

untuk mengetahui pengaruh variasi konsentrasi awal yang terdapat pada Tabel

3.2:
Tabel 3.2 Sampel Pengujian Variasi Konsentrasi Awal
Jenis I\{K(/;li;i Dosis o Suhu Konsentrasi Awal (ppm)
Adsorben (menit) (g/L) °O) 5 10 15 20 25
F6304@CMC
@Lignin-CA 30 0,03 10 25 P1 P2 | P3 | P4 | P5
Jumlah Sampel 5 Sampel

Sampel pada Tabel 3.2 adalah filtrat hasil dari pengujian adsorpsi pada
larutan methylene blue dengan konsentrasi awal. konsentrasi awal dilakukan

untuk mengetahui pengaplikasian konsentrasi awal terbaik dalam penurunan
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konsentrasi methylene blue. konsentrasi awal terbaik akan digunakan dalam

percobaan variasi selanjutnya, yaitu variasi waktu kontak. Sampel yang diuji

untuk mengetahui pengaruh variasi waktu kontak dilampirkan pada Tabel

33:
Tabel 3.3 Sampel Pengujian Variasi Waktu Kontak

. Konsentrasi awal | Dosis Suhu Waktu Kontak (menit)

Jenis Adsorben pH o
(ppm) (gD (°C) | 10 | 20 | 30 | 40 | 50 | 60 | 70

FeO.@eN @ Terbaik 003 | 10| 25 | Wi | w2 |w3| wa | ws| we|wr

1gnin-CA

Jumlah Sampel 7 Sampel

Sampel pada Tabel 3.3 adalah filtrat hasil dari pengujian adsorpsi pada

larutan methylene blue dengan variasi waktu kontak. Variasi waktu kontak

dilakukan untuk mengetahui pengaplikasian waktu kontak terbaik dalam

penurunan konsentrasi methylene blue. Waktu kontak terbaik akan digunakan

dalam percobaan variasi selanjutnya, yaitu variasi dosis adsorben. Sampel

yang diuji untuk mengetahui pengaruh variasi dosis adsorben dilampirkan

pada Tabel 3.4 :
Tabel 3.4 Sampel Pengujian Variasi Dosis

. Konsentrasi awal Wakiu Suhu Dosis (g/L)
Jenis Adsorben (ppm) Kontak pH °C)
pp (menit) 0,02 | 0,03 | 0,04 | 0,06 | 0,08 | 0,1
Fe;04@CMC Terbaik Terbaik 10 25 D1 D2 D3 D4 | D5 | D6
@Lignin-CA
Jumlah Sampel 6 Sampel

Sampel pada Tabel 3.4 adalah filtrat hasil dari pengujian adsorpsi pada larutan

methylene blue dengan variasi dosis adsorben. Variasi dosis adsorben dilakukan untuk

mengetahui pengaplikasian dosis adsorben terbaik dalam penurunan konsentrasi methylene

blue. Dosis adsorben terbaik akan digunakan dalam percobaan variasi selanjutnya, yaitu

variasi pH. Sampel yang diuji untuk mengetahui pengaruh variasi pH dilampirkan pada

Tabel 3.5 :
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Tabel 3.5 Sampel Pengujian Variasi pH

Jenis Adsorben Konsentrasi I\(Y) ?1];111 Dosis | Suhu pH
awal (ppm) (menit) (g/L) O | 7 8 9 (10 | 11

Fe:04@CMC@Lignin- Terbaik Terbaik | Terbaik | 25 | HI1 | H2 | H3 | H4 | HS
CA

Jumlah Sampel 5 Sampel

Sampel pada Tabel 3.5 adalah filtrat hasil dari pengujian adsorpsi pada larutan
methylene blue dengan variasi pH. Variasi pH dilakukan untuk mengetahui pengaplikasian
Variasi pH terbaik dalam penurunan konsentrasi methylene blue. Variasi pH akan
digunakan dalam percobaan variasi selanjutnya, yaitu variasi suhu. Sampel yang diuji

untuk mengetahui pengaruh variasi suhu dilampirkan pada Tabel 3.6 :

Tabel 3.6 Sampel Pengujian Variasi Suhu

. | Waktu . Suhu (°C)
Jenis Adsorben Konls entrasi Kontak Dosis pH
awal (ppm) (menit) (g/L) 25 35 45
Fe;0:@CMC@Lignin- Terbaik Terbaik | Terbaik | Terbaik Tl T2 T3
CA
Jumlah Sampel 3 Sampel

Sampel pada Tabel 3.6 adalah filtrat hasil dari pengujian adsorpsi pada larutan
methylene blue dengan variasi suhu. Variasi suhu dilakukan untuk mengetahui suhu
optimal dalam penurunan konsentrasi methylene blue sesuai dengan percobaan
sebelumnya. Dari serangkaian percobaan dengan variasi yang dilakukan akan diperoleh
dosis, waktu kontak, konsentrasi adsorbat, pH dan suhu terbaik dalam penggunaan
adsorben Adsorben Fe;Os@CMC@Lignin-CA dalam penurunan konsentrasi methylene
blue.

3.9 Persiapan Alat dan Bahan

3.9.1 Alat

1. Alat penggiling

2. Glassware

3. Hotplate

4. Magnetic stirrer
5. Oven

6. Furnace
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7. Cawan krusibel

8. Termometer

9. Neraca Analitik

10. Sendok stainless steel
11. pH meter

12. Spektrofotometer UV — Vis
13. Ayakan 60 mesh

14. Alu dan mortar

15. Soklet

16. Botol vial

17. Sentrifugasi

18. Sonikasi

19. Shaker

3.9.2 Bahan

—

Akuades

Tongkol Jagung

Natrium Hidroksida (NaOH)
Asam Klorida (HCI)

Asam Kloroasetat (CICH2COOH)
Fero Sulfat (FeSO4.7H-20)

Feri Klorida (FeCls;.6H20)

Asam Sitrat

A e B el

Methylene blue

—_
o

. Kertas Saring
. Etanol 95%

—_—
S R

. Aluminium Foil

. Asam Sulfat (H2SOa4)

[ —
AW

. Kain Kasa

—
9]

. Kertas Lakmus

[a—
N

. Amonia



3.10 Prosedur Penelitian

3.10.1 Proses Ekstraksi Lignin-Selulosa Tongkol Jagung

a. Tahap Pre-Treatment

1.

Tahap proses pre-treatment yang dilakukan oleh (Kanani ef al., 2018) :
Tongkol jagung dipotong menjadi ukuran yang kecil kemudian dikeringkan
dibawah sinar matahari selama 2 hari (suhu lingkungan berkisar antara 25-30°C).
Tongkol jagung digiling sampai berbentuk serbuk dan diayak dengan ayakan 60
mesh sampai diperoleh serbuk tongkol jagung.

Serbuk tongkol jagung yang lolos ayakan siap di gunakan menjadi lignin dan

selulosa.

Tahap Ekstraksi Lignin dan Selulosa
Tahap ekstraksi lignin dan selulosa mengacu pada metode yang
dilakukan oleh (Kusumo ef al., 2020) dengan tahapan sebagai berikut :
Serbuk tongkol jagung 70 g dan 1750 mL larutan NaOH 12% disiapkan,
kemudian dimasukkan kedalam labu leher tiga dan memasang alat hidrolisa

(soklet).

. Hotplate dinyalakan selama 2 jam pada suhu 110°C.

. Padatan residu yang dihasilkan disaring dengan saringan buncher atau saringan

manual (decanter), kemudian filtrat dipindahkan kedalam gelas beaker.

Filtrat berwarna gelap yang diperoleh merupakan lignin terlarut, sedangkan
residu padat mengandung selulosa dan komponen lainnya.

Residu selulosa kemudian dikeringkan dalam oven pada suhu 90°C selama 2
jam hingga diperoleh berat yang konstan, selulosa telah dibuat.

Proses pengendapan lignin dilakukan pengasaman filtrat sampai pH 3 dengan

larutan H.SOa4 72% sebanyak 105 mL.

. Diendapkan selama 15 menit

Endapan yang terbentuk dipisahkan dengan penyaringan menggunakan
sentrifugasi kecepatan 500 rpm selama 15 menit.
Endapan lignin dikeringkan menggunakan oven pada suhu 60°C selama 2 jam

hingga kadar airnya berkurang.
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3.10.2 Proses Pembuatan Crosslinker Lignin dengan Asam Sitrat

Proses crosslinker lignin dengan asam sitrat dilakukan dengan berbagai

tahap (Sabzevar et al., 2025) :
1.

Timbang lignin sebanyak 2,5 gram dan asam sitrat 2 gram dicampurkan dengan
75 mL akuades ke dalam beaker glass, kemudian diaduk selama 2 jam hingga
homogen.

Campuran dipindahkan ke dalam cawan petri dan dipanaskan dalam oven pada
suhu 140°C selama 2 jam.

Campuran didinginkan kemudian merendamnya dengan akuades dan dibilas
menggunakan akuades sebanyak 3 — 4 kali.

Produk disaring menggunakan kertas saring.

Produk dikeringkan dengan oven dengan suhu 60°C selama 2 jam hingga berat

konstan.

3.10.3 Proses Pembuatan Carboxylmethyl Celullose (CMC) dari Celullose Tongkol

Jagung

Pembuatan Carboxylmethyl Celullose (CMC) dari celullose tongkol jagung

dilakukan dengan berbagai tahap (Shui ef al., 2017) :

1.
2.
3.
4.

Menyiapkan selulosa dari hasil isolasi yang telah dilakukan pada poin 3.10.1
Timbang 30 g selulosa masukkan ke dalam gelas beaker

Tambahkan 29,7 g NaOH 50% dan 300 mL akuades.

Gelas beaker ditutup dengan aluminium foil dan ditempatkan pada hotplate
pada suhu 35°C selama 1 jam dengan pengadukan 150 rpm.

29,7 g larutan NaOH 50% dicampurkan terlebih dahulu dengan 35,1 gram
asam kloroasetat hingga homogen kemudian diencerkan 1050 ml dengan
etanol 95%.

Larutan hasil pencampuran ditambahkan ke dalam beaker glass. kemudian
dipanaskan pada suhu 75°C selama 1,5 jam dengan pengadukan 200 rpm
menggunakan hotplate.

Dinginkan hingga suhu ruang, campuran tersebut dinetralkan menggunakan
asam klorida.

Produk disaring dan dicuci etanol 95% sebanyak tiga kali.

Residu dikeringkan dalam oven pada suhu 105°C selama 3 jam.

10. Residu kering dikumpulkan sebagai produk CMC.



3.10.4 Pelapisan Magnetik Besi Oksida (FesO4) dengan Carboxylmethyl Celullose
(CMO)

Pelapisan magnetit besi oksida dengan CMC (Fe;O04@CMC) dilakukan

beberapa tahap (Araichimani ef al., 2022) :

l.
2.

5.

Siapkan CMC sebesar 0,7 g.

Campurkan dengan larutan 7,32 g FeSO4+.7H.O dan 13.32 g FeCls.6H.O
dengan pengadukan 500 rpm selama 1 jam dengan menggunakan injeksi N2.
Campuran tersebut ditambahkan amonia sebanyak 15 mL sampai pH 10.
Setelah 1 jam pengadukan, endapan yang dihasilkan di sentrifugasi dan
dikeringkan pada suhu 110°C selama 5 jam

Fe;04@CMC telah dibuat

3.10.5 Tahap Penggabungan Sintesis Fe;O+«@CMC-Lignin-CA

Penggabungan Fe;04@CMC dengan Lignin-CA (Fe;:04@CMC@

Lignin-CA) dilakukan dengan beberapa tahap (Hanh et al., 2023) :

1.

Timbang Fe;:O4@CMC sebanyak 2 g didispersikan dalam campuran 100 mL
air dan 20 mL etanol selama 15 menit menggunakan proses ultrasonik batch
dengan frekuensi 35kHz hingga terdispersi secara merata.

Timbang Lignin-CA sebanyak 1 g ditambahkan secara perlahan ke dalam
campuran tersebut dengan kecepatan 600 rpm dengan suhu 60°C.

Padatan Fe;O04@CMC@Lignin-CA dipisahkan melalui penyaringan dan
dicuci dengan akuades.

Padatan dikeringkan pada suhu 50°C selama 24 jam hingga diperloleh
Fe;0:@CMC@Lignin-CA telah dibuat.

3.10.6 Pembuatan Limbah Artificial Methylene Blue

Pengujian efektivitas adsorben Fe;Os@CMC@Lignin-CA dilakukan pada

larutan artifisial methylene blue dengan variasi konsentrasi yaitu sebesar 5 ppm,

10 ppm, 15 ppm, 20 ppm dan 25 ppm. Tahap pembuatan larutan artifisial

methylene blue sebagai berikut:

1.

2.

Methylene blue sebanyak 1 gram dilarutkan dalam 1000 mL akuades sehingga
diperoleh methylene blue 1000 ppm.
Pembuatan larutan methylene blue 5 ppm, 10 ppm, 15 ppm, 20 ppm dan 25
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ppm menggunakan pengeceran larutan induk methylene blue 1000 ppm

sebesar 0,5 mL, 1 mL, 1,5 mL, 2 mL dan 2,5 mL hingga 100 mL

menggunakan akuades sehingga diperoleh konsentrasi larutan artifisial sesuai

dengan variasi.

3.10.7 Pembuatan Kurva Kalibrasi Limbah Artificial Zat Warna Methylene Blue

Pembuatan kurva kalibrasi larutan limbah artifisial methylene blue

mengacu pada penelitian (Nurzihan et al., 2019). Berikut langkah — langkah

pembuatan kurva kalibrasi larutan limbah artifisal zat warna methylene blue :

1.

2.

Melarutkan masing — masing sebanyak 0,1 mL; 0,2 mL; 0,3 mL; 0,4 mL;
0,5 mL; 1 mL; 2 mL dan 2,5 mL larutan induk methylene blue dengan
akuades dalam 100 mL labu ukur hingga tanda batas untuk membuat
deret standar larutan methylene blue dengan konsentrasi 1 ppm, 2 ppm, 3
ppm, 4 ppm, 5 ppm, 10 ppm, 20 ppm dan 25 ppm.

Mengukur adsorbansi masing — masing larutan dalam spektrofotometer

UV — Vis pada panjang gelombang 665 nm.

3. Membuat kurva garis linear dengan sumbu y adalah adsorbansi dan sumbu

x konsentrasi larutan methylene blue untuk memperoleh persamaan

regresi linear y = mx + c.

3.10.8 Pengujian pH Point of Zero Charege (pHpzc)

Pengujian pHpzc dilakukan dengan metode yang digunakan oleh berikut

tahapan dalam pengujian pHpzc (Salama & Sakhwy, 2023) :

1.

Menyiapkan larutan NaCl 0,1 M kemudian mendidihkan larutan selama
beberapa menit untuk menghilangkan CO: terlarut dan mendinginkannya
hingga mencapai suhu ruang (+25°C)

Membagi larutan NaCl 50 mL ke dalam erlenmeyer dan mengatur pH
awal (pHi) pada rentang pH 5, 6, 7, 8, 9, 10, 11 dan 12 dengan
menambahkan larutan HC1 0,1 M untuk menurunkan pH atau NaOH 0, 1
M untuk menaikkan pH.

Menambahkan dosis adsorben 0,1 g ke dalam masing-masing erlenmeyer
yang berisi NaCl 50 mL

Mengaduk campuran menggunakan shaker pada kecepatan 150 rpm,
suhu 25°C, selama 5 jam.

Mengukur dan mencatat pH akhir larutan (pHf) setelah waktu kontak



selesai, kemudian menghitung selisih pH (ApH = pHf — pHi).
6. Membuat grafik hubungan antara pH awal (pHi) sebagai sumbu X dan
ApH sebagai sumbu Y, serta menentukan nilai pH pada kondisi ApH =0

sebagai pH<sub>zpc</sub> adsorben.

3.10.9 Pengujian Adsorpsi Adsorben Fe;04@CMC@Lignin-CA Terhadap Limbah
Artifisial Zat Warna

a. Pengaruh Konsentrasi Awal Methylene Blue

1. Memasukkan 100 mL larutan limbah artifisial methylene blue dengan
variasi konsentrasi 5 ppm; 10 ppm; 15 ppm; 20 ppm dan 25 ppm dalam
gelas beaker.

2. Menambahkan larutan NaOH 1 M secara bertahap hingga pH larutan
mencapai 10

3. Menambahkan adsorben Fe:O04@CMC@Lignin-CA dalam larutan
methylene blue dengan dosis 0,03 g/L.

4. Mengaduk larutan pada kecepatan 150 rpm selama 30 menit dengan suhu
25°C.

5. Memisahkan adsorben dengan larutan limbah artifisial.

b. Pengaruh Waktu Kontak

1. Memasukkan 100 mL limbah artifisial methylene blue yang optimum
untuk dekolorisasi zat warna methylene blue pada pengujian variasi
pengaruh konsentrasi awal methylene blue.

2. Mengatur suasana larutan dalam kondisi basa dengan menteteskan larutan
NaOH 1M dalam larutan artifisial hingga pH = 10

3. Menambahkan adsorben Fe;O4@CMC@Lignin-CA dalam larutan dengan
dosis 0,03 g/L

4. Mengaduk larutan pada kecepatan 150 rpm selama variasi waktu 10
menit; 20 menit; 30 menit; 40 menit; 50 menit; 60 menit dan 70 menit
dengan suhu 25°C.

5. Memisahkan adsorben dengan larutan limbah artifisial methylene blue
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c. Pengaruh Dosis Adsorben

1.

Memasukkan 100 mL limbah artifisial methylene blue yang optimum
untuk dekolorisasi zat warna methylene blue pada pengujian variasi
pengaruh konsentrasi awal methylene blue.

Menambahkan larutan NaOH 1 M secara bertahap hingga pH larutan
mencapai 10.

Menambahkan adsorben Fe;Os@CMC@Lignin-CA sebanyak dosis
adsorben dengan variasi 0,02 g/L; 0,03 g/L; 0,04 g/L; 0,06 g/L dan 0,08
g/L, 0,1 g/L.

Mengaduk larutan pada kecepatan 150 rpm selama waktu optimum untuk
dekolorisasi zat warna methylene blue pada pengujian variasi pengaruh
waktu kontak adsorpsi dengan suhu 25°C.

Memisahkan adsorben dengan larutan limbah artifisial.

d. Pengaruh pH

1.

Memasukkan 100 mL limbah artifisial methylene blue yang optimum
untuk dekolorisasi zat warna methylene blue pada pengujian variasi
pengaruh konsentrasi awal methylene blue.

Menambahkan larutan NaOH 1 M secara bertahap hingga pH larutan
mencapai variasi 7, 8,9, 10 dan 11.

Menambahkan adsorben FesOs@CMC@Lignin-CA sebanyak dosis
adsorben yang optimum untuk dekolorisasi zat warna methylene blue pada
pengujian variasi dosis adsorben.

Mengaduk larutan pada kecepatan 150 rpm selama waktu optimum untuk
dekolorisasi zat warna methylene blue pada pengujian variasi pengaruh

waktu kontak adsorpsi dengan suhu 25°C.

5. Memisahkan adsorben dengan larutan limbah artifisial.

e. Pengaruh Suhu

1. Memasukkan 100 mL limbah artifisial methylene blue yang optimum untuk

dekolorisasi zat warna methylene blue pada pengujian variasi pengaruh

konsentrasi awal methylene blue.

2. Menambahkan larutan NaOH 1 M secara bertahap hingga pH yang

optimum untuk dekolorisasi zat warna methylene blue pada pengujian



3.

4.

5.

variasi pengujian pengaruh pH.

Menambahkan adsorben FesO4@CMC@Lignin-CA sebanyak dosis adsorben
yang optimum untuk dekolorisasi zat warna methylene blue pada pengujian
variasi dosis adsorben.

Mengaduk larutan pada kecepatan 150 rpm selama waktu optimum untuk
dekolorisasi zat warna methylene blue pada pengujian variasi pengaruh
waktu kontak adsorpsi dengan variasi suhu 25°C, 35°C dan 45°C.

Memisahkan adsorben dengan larutan limbah artifisial.

3.10.10 Pengujian Reusability Adsorben Fe:O4@CMC@Lignin-CA Terhadap
Limbah Artifisial Zat Warna Methylene Blue

Pengujian reusability adsorben Fe;O4@CMC@Lignin-CA terhadap

limbah artifisial zat warna methylene blue dilakukan menggunakan adsorben

jenuh dengan penurunan konsentrasi methylene blue terbaik. Tahapan reusability

sebagai berikut :

1.
2.
3.

Adsorben disiapkan dan ditimbang sebanyak 0,1 g/L.

Larutan methylene blue (MB) dibuat dengan konsentrasi 25 ppm.

Adsorben dimasukkan ke dalam larutan MB, kemudian dilakukan proses
adsorpsi menggunakan hotplate stirrer pada kecepatan pengadukan 150 rpm,
suhu 25°C, dan waktu kontak 40 menit.

Setelah proses adsorpsi selesai, campuran disaring untuk memisahkan
adsorben dan larutan.

Larutan hasil adsorpsi dianalisis menggunakan spektrofotometer UV-Vis

untuk menentukan konsentrasi akhir methylene blue.

. Adsorben yang telah dipisahkan dikeringkan, kemudian digunakan kembali

untuk proses adsorpsi dengan menyiapkan larutan methylene blue 25 ppm
yang baru.

Proses adsorpsi dan analisis dilakukan kembali dengan kondisi yang sama.
Tahapan penggunaan ulang adsorben dilakukan secara berulang hingga 4-5

siklus untuk mengetahui kestabilan dan kemampuan reusabilitas adsorben.
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3.11 Pengujian Karakteristik

3.11.1 Pengujian Spektro UV — Vis

Spektrofotometri UV-Vis adalah teknik analisis yang memanfaatkan
daerah serapan sinar ultraviolet dan cahaya tampak untuk mengidentifikasi
keberadaan suatu senyawa. Senyawa yang umumnya dapat dianalisis dengan
metode ini adalah senyawa yang memiliki gugus kromofor dan auksokrom, karena
gugus tersebut mampu menyerap radiasi pada panjang gelombang tertentu. Selain
itu, analisis menggunakan spektrofotometri UV-Vis dikenal sebagai metode yang
relatif sederhana dan memiliki waktu pengujian yang lebih singkat dibandingkan

dengan metode analisis lainnya (Sahumena et al., 2020).

3.11.2 Pengujian FTIR

3.11.3.

Fourier Transform Infrared (FTIR) merupakan metode spektroskopi
inframerah yang memanfaatkan transformasi Fourier untuk menghasilkan dan
menganalisis spektrum serapan. Teknik ini banyak digunakan dalam identifikasi
senyawa organik karena spektrum yang dihasilkan menunjukkan pola puncak
yang beragam, yang merepresentasikan keberadaan gugus fungsi tertentu
berdasarkan nilai bilangan gelombangnya. Spektrofotometer FTIR berfungsi
sebagai instrumen analisis untuk memperoleh informasi mengenai vibrasi
molekul, sehingga dapat digunakan dalam penentuan dan perkiraan struktur kimia

suatu senyawa.

Pengujian XRD
Metode X-Ray Diffraction (XRD) adalah teknik analisis yang menggunakan
radiasi sinar-X untuk mengidentifikasi material kristalin, baik dalam penentuan
struktur kristal secara kualitatif maupun analisis fase material secara kuantitatif.
Selain itu, metode XRD juga digunakan untuk mengkaji karakteristik kristal
lainnya, seperti susunan atom, keberadaan cacat kristal, orientasi kristal, serta

tingkat ketidakteraturan dalam struktur kristal (Hakim et al., 2019).

3.11.4 Pengujian SEM
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Scanning Electron Microscope (SEM) merupakan instrumen analisis yang
digunakan untuk mengamati objek berukuran sangat kecil, khususnya dalam
karakterisasi morfologi dan topografi permukaan sampel. SEM termasuk

mikroskop berbasis elektron yang dimanfaatkan untuk mengevaluasi sifat



material, seperti struktur permukaan, ukuran partikel, cacat struktural, serta
distribusi atau keberadaan kontaminan pada suatu bahan (Fathia, 2018).
Komponen utama SEM meliputi sumber elektron, lensa magnetik dan lensa
objektif, fine probe, detektor, spesimen, serta monitor CRT. Prinsip kerja SEM
didasarkan pada pendeteksian elektron yang dipantulkan dari permukaan sampel
dan pengaturan fokus sinar untuk memperoleh intensitas maksimum. Arah dan
intensitas pantulan elektron tersebut memberikan informasi mengenai profil
permukaan objek. Selain itu, tumbukan elektron berenergi tinggi pada sampel
dapat menghasilkan pancaran sinar-X, di mana energi dan intensitasnya

bergantung pada komposisi unsur penyusun sampel (Sari, 2019).

3.11.5 Pengujian VSM

Vibrating Sample Magnetometer (VSM) adalah instrumen yang digunakan
untuk mengkarakterisasi dan menganalisis sifat magnetik suatu material.
Pengujian menggunakan VSM menghasilkan data mengenai parameter-parameter
magnetik material sebagai respons terhadap variasi medan magnet eksternal, yang

selanjutnya disajikan dalam bentuk kurva histerisis.

3.11.6 Pengujian BET

Metode Brunauer—Emmett—Teller (BET) merupakan salah satu teknik
yang paling umum dan penting dalam penentuan luas permukaan spesifik material
berpori. Metode ini didasarkan pada teori adsorpsi fisik gas pada permukaan
padatan, yang dikembangkan oleh Stephen Brunauer, Paul Hugh Emmett, dan
Edward Teller pada tahun 1938. Teknik BET banyak dimanfaatkan dalam

berbagai bidang, antara lain katalisis, ilmu material, dan kimia permukaan.

3.12 Menganalisis Data Hasil Penelitian dan Pembahasan

Analisis data dan pembahasan dilakukan untuk mengolah data hasil dari penelitian yang
telah dilakukan. Hasil penelitian yang akan dianalilis dan dibahas meliputi hasil uji karakterisasi
bahan dan adsorben, hasil pengujian spektro UV — Vis larutan limbah artifisial methylene blue,
perhitungan kapasitas adsorpsi dan efisiensi dekolorisasi zat warna methylene blue, pengaruh
variasi terhadap efisiensi dekolorisasi zat warna methylene blue, kemampuan penggunaan ulang

adsorben sebagai adsorben, dan uji statistika.
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3.12.1 Menganalisis Model Isoterm Adsorpsi

Isoterm adsorpsi digunakan untuk mengkaji interaksi antara molekul
adsorben dan adsorbat, serta untuk menggambarkan distribusi adsorbat antara fase
padat dan fase cair setelah sistem mencapai keadaan setimbang (Amelia et al.,
2023). Dalam penelitian ini, dua model isoterm adsorpsi diterapkan, yaitu isoterm
Langmuir dan isoterm Freundlich. Evaluasi terhadap kedua model tersebut
dilakukan untuk menilai kesesuaian model kesetimbangan adsorpsi dengan data
hasil penelitian. Perhitungan isoterm Langmuir dan Freundlich dilakukan
menggunakan Persamaan 2.3-2.6. Penentuan model isoterm yang paling sesuai
didasarkan pada nilai koefisien determinasi (R?) yang mendekati satu. Nilai R?
diperoleh melalui pelinieran persamaan isoterm Langmuir dan Freundlich, di mana
pada isoterm Langmuir digunakan grafik hubungan antara Ce dan Ce/Qe,
sedangkan pada isoterm Freundlich digunakan grafik hubungan antara log Qe dan

log Ce (Amelia et al., 2023).

3.12.2 Menganalisis Kinetika Adsorpsi

Kinetika adsorpsi digunakan untuk menjelaskan kecepatan penyerapan
adsorbat oleh adsorben, yang dipengaruhi oleh waktu kontak hingga sistem
mencapai kondisi kesetimbangan sebagai indikator laju proses adsorpsi (Taihuttu
et al., 2019). Dalam penelitian ini, tiga model kinetika adsorpsi diterapkan, yaitu
model pseudo-orde nol, pseudo-orde satu, dan pseudo-orde dua. Perhitungan
kinetika adsorpsi dilakukan menggunakan Persamaan 2.7-2.9. Penentuan model
kinetika yang paling sesuai didasarkan pada nilai koefisien determinasi (R?) serta
kapasitas adsorpsi yang diperoleh (Taihuttu et al., 2019). Model dengan nilai R?
yang semakin mendekati satu dianggap paling representatif dalam menggambarkan

mekanisme adsorpsi yang berlangsung (Setyorini et al., 2023).

3.12.3 Menganalisis Data Uji Statistika

Uji hipotesis merupakan prosedur statistik yang digunakan untuk menguji
kebenaran suatu pernyataan atau dugaan sementara, serta menentukan apakah
hipotesis tersebut dapat diterima atau harus ditolak (Septiad & Ramadhani, 2020).
Pada penelitian ini, pengujian hipotesis dilakukan menggunakan metode analisis
variansi satu arah (one way ANOVA). Metode ini diterapkan untuk menganalisis
perbedaan satu variabel independen terhadap dua atau lebih kelompok pada satu

variabel dependen (Dewi et al., 2023). Sebelum pelaksanaan uji ANOVA, dilakukan



terlebih dahulu uji prasyarat yang meliputi uji normalitas dan uji homogenitas.
Adapun tahapan pelaksanaan uji hipotesis dengan metode one way ANOVA dalam
penelitian ini dijelaskan sebagai berikut:
1. Uji normalitas
Uji normalitas dilakukan untuk menilai persebaran data dalam sebuah variabel
terdistribusi secara normal atau tidak. Suatu data dinyatakan berdistribusi
normal apabila nilai signifikansinya lebih besar dari 0,05 (Sig > 0,05) (Dewi et
al., 2023 dan Utami et al., 2024).
2. Uji homogenitas
Uji homogenitas digunakan untuk mengetahui data sampel yang telah diambil
berasal dari populasi yang memiliki variasi yang sama atau tidak. Suatu data
dinyatakan homogen apabila nilai signifikansinya lebih besar dari 0,05 (Sig >
0,05) (Dewi et al., 2023 dan Utami et al., 2024).
3. Uji Nonparametik Kruskal-Wallis
Uji Kruskal-Wallis merupakan metode statistik nonparametrik yang digunakan
sebagai alternatif One-Way ANOVA apabila data tidak memenuhi asumsi
normalitas atau homogenitas. Uji ini bertujuan untuk mengetahui apakah
terdapat perbedaan yang signifikan antar kelompok perlakuan berdasarkan
nilai median data. Hasil uji diinterpretasikan berdasarkan nilai signifikansi (p-
value). Apabila nilai signifikansi kurang dari 0,05 (Sig. < 0,05), maka terdapat
perbedaan yang signifikan antar kelompok perlakuan, sedangkan nilai
signifikansi lebih besar dari 0,05 (Sig. > 0,05) menunjukkan bahwa tidak
terdapat perbedaan yang signifikan antar kelompok.
4. Uji hipotesis
Analisis variasi satu arah (One Way ANOVA) Pengujian hipotesis dengan one
way ANOVA untuk mengetahui adanya pengaruh dari berbagai kriteria yang
diuji terhadap hasil penelitian (Rahmawati & Erina, 2020). Pada penelitian ini
menganalisis pengaruh dosis adsorben, waktu kontak adsorpsi, konsentrasi
awal methylene blue, dan suhu terhadap dekolorisasi zat warna methylene blue.
Pengambilan keputusan terkait hipotesis diterima atau ditolak diamati dari nilai
signifikan hasil uji statistika one way ANOVA. Apabila nilai signifikan kurang
dari 0,05 maka hipotesa H1 diterima dan HO ditolak, artinya pada penelitian
terdapat pengaruh variasi terhadap hasil (Utami ef al., 2024). Adapun hipotesis

dalam penelitian diantaranya :
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a. Pengaruh dosis adsorben

Ho = tidak terdapat pengaruh dosis adsorben terhadap dekolorisasi zat warna
methylene blue.

H1 = terdapat pengaruh dosis adsorben terhadap dekolorisasi zat warna
methylene blue.

b. Pengaruh waktu kontak

Ho = tidak terdapat pengaruh waktu kontak terhadap dekolorisasi zat warna
methylene blue.

H1 = terdapat pengaruh waktu kontak terhadap dekolorisasi zat warna
methylene blue.

c. Pengaruh konsentrasi awal methylene blue

Ho = tidak terdapat pengaruh konsentrasi awal methylene blue terhadap
dekolorisasi zat warna methylene blue.

H1 = terdapat pengaruh konsentrasi awal methylene blue terhadap dekolorisasi
zat warna methylene blue.

d. Pengaruh pH

Ho = tidak terdapat pengaruh pH terhadap dekolorisasi zat warna methylene
blue.

H1 = terdapat pengaruh pH terhadap dekolorisasi zat warna methylene blue.

e. Pengaruh suhu

Ho =tidak terdapat pengaruh suhu terhadap dekolorisasi zat warna methylene

blue.

H1 = terdapat pengaruh suhu terhadap dekolorisasi zat warna methylene blue.

3.13 Menarik Kesimpulan

Kesimpulan merupakan ringkasan dari hasil analisis data dan pembahasan dari
penelitian yang telah dilakukan. Kesimpulan penelitian berisi jawaban dari rumusan masalah

dan tujuan penelitian yang telah dirumuskan sebelumnya.
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4.1 Karakteri

BAB 4
HASIL DAN PEMBAHASAN

stik Bahan dan Adsorben

4.1.1 Analisis Uji Fourier Transform Infrared (FTIR)

Karakterisasi menggunakan spektroskopi FTIR bertujuan untuk

mengidentifikasi gugus fungsi yang terdapat dalam sampel. Pengukuran

dilakukan pada rentang bilangan gelombang 4000-500 cm™. Data hasil pengujian

FTIR ditampilkan dalam bentuk spektrum yang menggambarkan hubungan antara

nilai absorbansi dan bilangan gelombang, sebagaimana disajikan pada Gambar
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Gambar 4.1 Spektra FTIR Lignin, CMC, Fe;0:@CMC@Lignin-CA
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Tabel 4.1 Gugus Fungsi Lignin, CMC, Fe;0:@CMC@Lignin-CA

Bilangan Rentang
Sampel Gugus Fungsi Gelombang Serapan Referensi
(cm™) (cm™)
Nasution M et al.,
O-H 3367,052 3200-3600 2025
C=C aromatik 1635,139 1500-1650 Luu et al, 2023
Lignin (OO 1092,387 1000-1100 Anwar, 2019
C-H 897,915 850-900 Andini Sri., 2024
C—H aromatik 635,847 600-700 Luu et al, 2023
C—H aromatik 610,777 600-700 Luu et al., 2023
Nasution M et al.,
O-H 3286,769 3200-3600 2025
C—H alifatik 2917,548 2850-2950 Tavares et al., 2020
C=0 (karboksilat) 1592,635 1550-1650 Elma et al.,, 2023
CMC C=0 (karboksilat) | 1410,968 14001450 | Elma et al., 2023
C—H bending 1324,728 1300-1390 Andini Sri., 2024
C-0-C 1021,218 1000-1150 Edward, 2017
C-H 846,813 800-900 Andini Sri., 2024
Nasution M et al.,
O-H 3189,024 3200-3600 2025
C=C aromatik 1618,054 1500-1650 Luu et al,, 2023
C-H 1381,04 1370-1460 Sari, 2020
Fe304@CMC@Lignin-CA C-0-C 1159,922 1050-1200 Edward, 2017
c-0 1038,012 1000-1100 Anwar, 2019
Fe-O 752,102 500-744 Pebrina et al.,, 2023
Nasution M et al.,
O-H 3342,57 3200-3600 2025
C=C aromatik 1598,88 1500-1650 Luu et al, 2023
C—H bending 138545 1300-1390 Andini Sri., 2024
Setelah Adsorpsi C-H bending 1330,75 1300-1390 Andini Sri., 2024
c-0 1033,60 1000-1100 Anwar, 2019
C-H 893,02 800-900 Andini Sri., 2024
Fe-O 548,71 500-744 Pebrina et al.,, 2023
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Gambar 4.1 dan Tabel 4.1 tersebut menampilkan puncak-puncak spektrum
dapat digunakan untuk mengidentifikasi gugus fungsi yang terdapat pada sampel.
Pada sampel lignin terdeteksi adanya gugus fungsi O-H khas polisakarida dengan
pita lebar akibat ikatan hidrogen pada pada puncak 3367,052 cm™ (Nasution M
et al., 2025). Pada nilai puncak 1635,139 mengidentifikasi gugus cincin aromatik

(Luu et al., 2023), yang merupakan ciri khas struktur cincin aromatik pada lignin,



keberadaan puncak ini mengonfirmasi bahwa lignin memiliki struktur aromatik
yang kompleks dan masih terjaga dengan baik. Puncak 1092,387 cm™
menunjukkan adanya gugus karbonil (C-O) (Anwar, 2019). Gugus C-H berada
pada puncak 897,915 cm™ dan puncak pada 635,847 cm™ dan 610,777 cm™
menunjukkan adanya vibrasi C—H aromatik, yang berkaitan dengan getaran cincin
aromatik pada struktur lignin.

Pada sampel CMC terdeteksi puncak pada 3286,769 cm™' yang
menunjukkan adanya vibrasi O-H khas polisakarida dengan pita lebar akibat
ikatan hidrogen (Nasution M et al., 2025). Puncak pada 2917,548 cm™
mengindikasikan vibrasi C—H dari gugus —CH: alifatik, yang menandakan bahwa
struktur dasar selulosa masih dipertahankan (Tavares et al., 2020). Keberhasilan
pembentukan CMC ditunjukkan oleh munculnya puncak pada 1592,635 cm™ dan
1410,968 cm™ yang berkaitan dengan vibrasi gugus karboksilat (C=0). Nilai
puncak 1324,728 cm™! menunjukkan vibrasi C—H bending, yang berkaitan dengan
gugus C-H pada struktur CMC. Selain itu, puncak pada 1021,218 cm™
menunjukkan adanya gugus eter (C—O-C) dari ikatan glikosidik, sedangkan
puncak pada 846,813 cm™! berhubungan dengan vibrasi C—H pada cincin glukosa
(Andini  Sri., 2024; Elma dkk., 2023). Secara keseluruhan, hasil ini
mengindikasikan bahwa CMC telah terbentuk dengan tetap mempertahankan
struktur utama selulosa.

Spektrum FTIR adsorben Fe;:O4@CMC@Lignin-CA menunjukkan adanya
gugus fungsi karakteristik yang mengindikasikan keberadaan Fes;Os4, CMC dan
lignin-CA dalam adsorben. Pada nilai puncak 3189,024 cm™' menunjukkan vibrasi
gugus O—H khas polisakarida dengan pita lebar akibat ikatan hidrogen (Nasution
M et al., 2025), yang berasal dari gugus hidroksil pada CMC dan lignin. Puncak
pada 1618,054 cm™ mengidentifikasi gugus cincin aromatik dari lignin (Luu et
al., 2023), sedangkan pita 1159,922 cm™ dan 1038,012 cm™ menunjukkan vibrasi
C-O-C dan C-O yang berkaitan dengan struktur polisakarida. Nilai puncak
1324,728 cm™' menunjukkan vibrasi C—H bending, yang berkaitan dengan gugus
C-H pada struktur CMC. Puncak pada 752,102 cm™ (Pebrina et al, 2023),
diinterpretasikan sebagai vibrasi Fe—O yang berkaitan dengan keberadaan
magnetit (FesO4). Kemunculan pita serapan ini mengindikasikan bahwa inti Fe;O4
terdeteksi setelah proses pelapisan oleh CMC dan lignin, sehingga mendukung

keberhasilan pembentukan adsorben FesO4@CMC@Lignin-CA.
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4.1.2

Hasil karakterisasi FTIR adsorben setelah adsorpsi methylene blue,
teridentifikasi beberapa gugus fungsi utama yang berperan dalam proses adsorpsi.
Pita serapan pada bilangan gelombang 3342,57 cm™' menunjukkan adanya gugus
hidroksil (O—H) yang berasal dari lignin dan CMC. Gugus hidroksil ini berfungsi
sebagai situs aktif yang dapat berinteraksi dengan molekul methylene blue melalui
ikatan hidrogen (Nasution ef al., 2025). Puncak pada 1598,88 cm™ menunjukkan
keberadaan gugus C=C aromatik yang merupakan karakteristik struktur aromatik
lignin (Luu et al., 2023). Selanjutnya, pita serapan pada 1385,45 cm™ dan 1330,75
cm™' mengindikasikan adanya vibrasi tekuk (bending) C—H yang menunjukkan
keberadaan struktur organik penyusun adsorben (Andini Sri, 2024) sementara
daerah 1320-1390 cm™ juga dikaitkan dengan vibrasi gugus C—N pada molekul
methylene blue (Mohammadi et al., 2023). Puncak pada 1033,60 cm™ berkaitan
dengan vibrasi regangan gugus C—O yang mengonfirmasi keberadaan lignin dan
CMC dalam material adsorben (Anwar, 2019). Selain itu, pita serapan pada 893,02
cm!' menunjukkan vibrasi C—H yang berkaitan dengan struktur polisakarida
penyusun adsorben (Andini Sri, 2024). Keberadaan magnetit (FesO4) dikonfirmasi
oleh munculnya pita serapan pada 548,71 cm™' yang merupakan karakteristik
vibrasi ikatan Fe—O (Pebrina et al., 2023). Pada konsentrasi optimum 25 ppm,
gugus O—H dan C-O berperan sebagai situs aktif yang mengikat methylene blue,
hal ini ditunjukkan oleh adanya pergeseran bilangan gelombang setelah proses
adsorpsi. Hasil tersebut menunjukkan bahwa gugus fungsi utama penyusun
adsorben masih terdeteksi setelah proses adsorpsi methylene blue, sehingga
mengindikasikan kestabilan struktur adsorben selama proses adsorpsi

berlangsung.

Analisis Uji Scanning Electron Microscopy (SEM)

Scanning Electron Microscopy (SEM) dilakukan untuk mengamati
karakteristik morfologi permukaan adsorben Fe;Os@CMC@Lignin-CA, meliputi
bentuk partikel, distribusi ukuran, tingkat aglomerasi, serta keberadaan pori pada
permukaan adsorben. Hasil karakterisasi SEM pada perbesaran 20.000x dengan
rentang pengamatan 5 um yang disajikan pada Gambar 4.2 digunakan untuk
mengevaluasi perubahan morfologi setelah proses pelapisan
Fe;0:@CMC@Lignin-CA. Pengamatan morfologi ini penting karena struktur
permukaan adsorben dapat memengaruhi luas area kontak dan interaksi adsorben

terhadap adsorbat selama proses adsorpsi berlangsung.
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Gambar 4.2 SEM Fe;04@CMC@Lignin-CA

Berdasarkan hasil pengamatan morfologi adsorben pada Gambar 4.2
menunjukkan struktur permukaan yang heterogen, tidak beraturan, dan
cenderung teraglomerasi. Pada area (a) terlihat aglomerasi partikel yang
mengindikasikan adanya penggumpalan antarpartikel penyusun adsorben,
kondisi ini diduga dipengaruhi oleh penggunaan asam sitrat (CA) (Sabzevar et
al.,2025), sebagai agen ikatan silang yang mampu membentuk jaringan
adsorben lebih padat melalui interaksi gugus karboksilat, sehingga memperkuat
keterikatan antara inti FesO4 dan matriks selulosa (Huang et al., 2024). Pada area
(b) tampak partikel granular dengan ukuran bervariasi yang menunjukkan
distribusi partikel heterogen. Variasi ukuran partikel ini diduga berkaitan dengan
perbedaan tingkat kerapatan struktur akibat proses crosslinking (Sabzevar et al.,
2025). Penggunaan asam sitrat (CA) dengan beberapa gugus karboksilat
memungkinkan terbentuknya ikatan silang yang lebih rapat sehingga
membentuk jaringan lebih kompak (Pooja et al, 2025), yang dapat
memengaruhi ukuran partikel dan susunan morfologi permukaan adsorben

(Zhou et al., 2016).
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Keberadaan rongga pada area (c) menunjukkan adanya celah antarpartikel
yang merepresentasikan porositas permukaan adsorben. Struktur berpori ini
diduga terbentuk akibat partikel yang tidak menyatu secara sempurna setelah
proses coating dan crosslinking, sehingga menghasilkan ruang antarpartikel
yang berpotensi menjadi situs aktif adsorpsi. Morfologi adsorben yang terbentuk
menunjukkan bahwa proses modifikasi lignin menggunakan asam sitrat serta
penambahan Fe;O4@CMC berhasil menghasilkan material struktur yang relatif
kompleks dan berpori. Struktur tersebut mendukung proses adsorpsi karena
memungkinkan difusi molekul methylene blue ke dalam pori-pori adsorben serta
meningkatkan kontak antara adsorbat dan situs aktif yang tersedia pada

permukaan adsorben.

4.1.3 Analisis Uji X-Ray Diffraction (XRD)
Uji X-Ray Diffraction (XRD) digunakan untuk mengetahui fase kristal
dan tingkat kristalinitas pada adsorben Fe;O4@CMC@Lignin-CA. Pola difraksi
sampel diamati pada rentang sudut 20 dari 0° hingga 90°. Hasil karakterisasi

XRD disajikan pada Gambar 4.3
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Gambar 4.3 Grafik Pola Difraksi XRD

Karakterisasi XRD dilakukan untuk mengidentifikasi fase kristalin dan
mengevaluasi struktur kristal adsorben Fe;O4@CMC@Lignin-CA berdasarkan
pola difraksi pada rentang sudut 260. Difraktogram pada Gambar 4.3
memperlihatkan beberapa puncak karakteristik magnetit (FesO4) pada 20 =



30,138°; 35,528°; 57,154°; dan 62,698° yang masing-masing berkaitan dengan
bidang kristal (220), (331), (511), dan (440). Posisi puncak ini sesuai dengan
data standar JCPDS/ICDD No. 19-0629 dan sejalan dengan laporan bahwa
magnetit umumnya menunjukkan refleksi utama pada sekitar 30,1°; 35,5°;
57,1°; dan 62,6° (Alharthi et al., 2025).

Puncak dengan intensitas tertinggi muncul pada bidang (331) di 35,528°,
yang menunjukkan fase magnetit menjadi fase dominan pada adsorben. Sedikit
pergeseran maupun perubahan intensitas puncak dibanding magnetit murni
dapat dikaitkan dengan adanya interaksi antara inti FesO4@CMC dan lapisan
coating berbasis lignin-CA, yang dapat memengaruhi parameter kisi serta
derajat kristalinitas material. Fenomena ini umum terjadi setelah modifikasi
permukaan atau pembentukan struktur core-shell, di mana pelapisan dapat
menyebabkan pelebaran puncak atau sedikit penurunan kristalinitas, namun
tanpa menghilangkan fase utama FesOs4 ( Hamid et al., 2026). Keberadaan
puncak (220), (331), (511), dan (440) yang tetap teridentifikasi menunjukkan
bahwa proses crosslinking menggunakan citric acid tidak menghilangkan fase
kristalin magnetit. Hal ini mengindikasikan inti FesOa tetap stabil.

Selain itu, tidak ditemukannya puncak-puncak baru yang dominan
menunjukkan bahwa proses pelapisan menggunakan CMC dan lignin-crosslink
citric acid lebih banyak terjadi pada permukaan partikel tanpa mengubah
struktur kristal utama magnetit. Keberadaan lapisan organik tersebut umumnya
bersifat amorf sehingga tidak menghasilkan puncak difraksi yang tajam pada
pola XRD. Hal ini menunjukkan bahwa material organik berhasil terdeposisi

pada permukaan Fe;O4 tanpa merusak sifat kristalinnya.

4.1.4 Analisis Uji Brauner Emmet and Teller (BET)

Analisis Brunauer—Emmett—Teller merupakan metode karakterisasi
yang digunakan untuk mengukur luas permukaan suatu benda. Kemampuan
adsorpsi suatu adsorben sangat dipengaruhi oleh karakteristik teksturnya,
terutama luas permukaan spesifik dan struktur pori. Berikut hasil pengujian BET

pada adsorben FesO4@CMC@Lignin-CA.
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Tabel 4.2 Hasil Pengujian BET

. . Luas Permukaan . )
Jenis Material Spesifik (m?/g) Ukuran Pori (nm) Volume Pori (cc/g)
Fe;0:@CMC@Lignin-CA 14.172 7.09547 0.05028

Berdasarkan hasil karakterisasi BET pada Tabel 4.2, adsorben
Fe;0:@CMC@Lignin-CA memiliki luas permukaan spesifik sebesar 14.172
m?/g, ukuran pori rata-rata sebesar 7.09547 nm, dan volume pori sebesar
0.05028 cm?®/g. Parameter-parameter tersebut menunjukkan bahwa adsorben
memiliki struktur berpori yang berperan dalam menyediakan situs aktif untuk
proses adsorpsi methylene blue.

Luas permukaan spesifik adsorben Fe;Os@CMC@Lignin-CA sebesar
14.172 m*g sebanding dengan material berbasis lignin yang dianalisis oleh
(Pourbaba et al., 2024) yaitu sekitar 14.9 m?/g. Hasil tersebut menunjukkan
bahwa material berbasis lignin tidak harus memiliki luas permukaan yang sangat
tinggi untuk memperoleh kinerja adsorpsi yang baik, karena keberadaan gugus
hidroksil (-<OH) dan karboksilat (-COOH/C—-O) sebagai gugus aktif yang
berinteraksi dengan gugus C—N pada methylene blue juga berkontribusi terhadap
proses adsorpsi methylene blue.

Nilai ukuran pori rata-rata sebesar 7.09547 nm mengindikasikan bahwa
adsorben termasuk ke dalam kategori mesopori, karena berada pada rentang 2—
50 nm (Thommes et al., 2015). Struktur mesopori meningkatkan efisiensi
adsorpsi methylene blue karena memberikan akses yang lebih mudah ke situs
adsorpsi di dalam material (Khushnood et al., 2024).

Volume pori sebesar 0.05028 cm?®/g menunjukkan bahwa adsorben
Fe;04@CMC@Lignin-CA memiliki ruang pori yang dapat berkontribusi dalam
proses penampungan molekul adsorbat selama adsorpsi berlangsung. Meskipun
nilai volume pori tergolong relatif rendah dibandingkan material berpori tinggi,
keberadaan pori tetap mendukung proses difusi dan interaksi antara adsorben

dan methylene blue (Yu et al., 2021).

4.1.5 Analisis Uji Vibrating Sample Magnetometer (VSM)

Vibrating Sample Magnetometer (VSM) merupakan teknik karakterisasi
yang digunakan untuk mengetahui sifat magnetik suatu material melalui
pengukuran magnetisasi terhadap medan magnet eksternal yang diberikan pada

sampel (Husnaa ef al., 2024). Pengujian VSM menghasilkan kurva histeresis



yang menggambarkan hubungan antara magnetisasi (M) dan medan magnet (H),
sehingga karakteristik magnetik material dapat dianalisis (Plant et al., 2024).
Parameter yang dapat diperoleh dari hasil pengujian VSM meliputi magnetisasi
saturasi (Ms), magnetisasi remanen (Mr), dan koersivitas (Hc) yang digunakan
untuk mengevaluasi respons dan kekuatan magnetik suatu material. Pada
material berbasis FesOs, analisis VSM digunakan untuk mengidentifikasi
karakteristik magnetik serta mengetahui perilaku superparamagnetik
berdasarkan bentuk kurva histeresis dan nilai magnetisasi remanennya (Zedan
et al., 2024). Dalam penelitian ini, pengujian VSM bertujuan untuk mengetahui
sifat magnetik adsorben Fe;O4@CMC@Lignin-CA dan memastikan keberadaan
sifat magnetik FesOs4 sehingga adsorben dapat dipisahkan dari larutan

menggunakan medan magnet setelah proses adsorpsi.

4.2 Analisa Uji Point Of Zero Charge (pHpzc)

Uji Point Of Zero Charge (pHpzc) merupakan salah satu karakterisasi awal adsorben
yang dilakukan untuk mengetahui kondisi pH saat permukaan adsorben berada pada
muatan netral, serta berkaitan dengan distribusi muatan positif dan negatif pada permukaan
adsorben (Rahmiana et al., 2023). Mengetahui nilai pHpzc dapat ditentukan kondisi pH
yang mendukung proses adsorpsi, karena pada pH tertentu permukaan adsorben dapat

menjadi lebih efektif dalam menarik ion bermuatan positif melalui interaksi elektrostatik.
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Gambar 4.4 Grafik Hasil Uji pHpzc

Grafik nilai pHpzc dapat dilihat pada Gambar 4.4, dimana diperoleh pada pH 5,35.
Pada kondisi pH yang lebih tinggi (pH > pHpzc), ion H* cenderung berada di dalam larutan

dibandingkan terikat pada permukaan adsorben, sehingga permukaan adsorben akan
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bermuatan negatif (Fairuzi et al., 2025). Kondisi ini meningkatkan interaksi elektrostatik
antara permukaan adsorben yang bermuatan negatif dengan molekul MB yang bermuatan
positif, sehingga proses adsorpsi berlangsung lebih optimal karena gaya tarik antara
adsorben dan adsorbat menjadi lebih kuat (Hkiri et al., 2024). Mekanisme adsorpsi diawali
dengan deprotonasi gugus hidroksil (-OH) dan karboksilat (-COOH) pada permukaan
adsorben saat pH > pHPZC, sehingga permukaan menjadi bermuatan negatif. Muatan
negatif tersebut kemudian menarik molekul methylene blue yang bermuatan positif melalui
interaksi elektrostatik, sehingga proses adsorpsi berlangsung lebih efektif.

Nilai pHpze sebesar 5,35 juga menunjukkan bahwa adsorben FesO4@CMC@Lignin-
CA cenderung bekerja lebih efektif pada pH di atas titik nol muatan, khususnya untuk
adsorbat kationik seperti methylene blue. Kondisi ini sejalan dengan peningkatan efisiensi
penyisihan pada pH basa, yang mengindikasikan bahwa mekanisme adsorpsi dipengaruhi
oleh muatan permukaan adsorben. Kombinasi mekanisme tersebut menunjukkan bahwa
karakter permukaan adsorben berperan penting dalam meningkatkan kinerja adsorpsi

terhadap methylene blue.

4.3 Pengaruh Variasi Terhadap Dekolorisasi Zat Warna Methylene Blue
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4.3.1 Pengaruh Konsentrasi Awal Zat Warna Methylene Blue

Konsentrasi awal adsorbat merupakan salah satu parameter yang
mempengaruhi proses adsorpsi. Pengujian variasi konsentrasi awal dilakukan
untuk mengevaluasi kemampuan adsorben dalam menyerap adsorbat dari
larutan. Pada penelitian ini, variasi konsentrasi awal larutan methylene blue yang
digunakan yaitu 5 ppm, 10 ppm, 15 ppm, 20 ppm dan 25 ppm meliputi dosis
adsorben sebesar 0,03 g/L, waktu kontak 30 menit, pH 10, suhu 25°C dan
kecepatan pengadukan sebesar 150 rpm. . Efisiensi penyisihan methylene blue
dan kapasitas adsorpsi pada masing-masing variasi konsentrasi awal disajikan

pada Gambar 4.5
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Gambar 4.5 Grafik Hubungan Konsentrasi Adsorben dengan Efisiensi Penyerapan dan
Kapasitas Adsorpsi

Gambar 4.5 tersebut menunjukkan pengaruh variasi konsentrasi adsorbat
terhadap efisiensi penyisihan methylene blue serta kapasitas adsorpsi. Efisiensi
tertinggi diperoleh pada konsentrasi 5 ppm sebesar 84,1%, sedangkan efisiensi
terendah terjadi pada konsentrasi 25 ppm yaitu sebesar 59,8%. Penurunan
efisiensi penyisihan terjadi akibat peningkatan konsentrasi adsorbat yang
menyebabkan kompetisi antar molekul dalam menempati situs aktif adsorben,
sehingga tidak semua adsorbat dapat terikat secara optimal (Vasiljevi & Pani,
2025). Selain itu, jumlah situs aktif yang tersedia pada adsorben bersifat terbatas,
sehingga ketika konsentrasi methylene blue semakin tinggi, sebagian molekul
adsorbat tetap berada di dalam larutan dan tidak dapat teradsorpsi secara
maksimal, kondisi tersebut mengakibatkan persentase penyisihan menurun.

Kapasitas adsorpsi meningkat seiring kenaikan konsentrasi awal dari 5
ppm 140,15 mg/g hingga 25 ppm 498,53 mg/g, karena jumlah adsorbat yang
teradsorpsi semakin banyak (Permady & Mustakim, 2024). Peningkatan
konsentrasi awal methylene blue menyebabkan jumlah molekul adsorbat yang
tersedia di dalam larutan semakin besar, sehingga peluang terjadinya kontak
antara adsorbat dan permukaan adsorben juga meningkat. Saya memilih
konsentrasi 25 ppm untuk variasi selanjutnya karena berdasarkan tren hasil
adsorpsi, efisiensi removal menurun sedangkan kapasitas adsorpsi meningkat
seiring kenaikan konsentrasi awal sehingga 25 ppm dipandang sesuai untuk
mengevaluasi batas kemampuan adsorben dan melanjutkan optimasi proses

pada kondisi beban adsorbat yang lebih tinggi.
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4.3.2 Pengaruh Waktu Kontak Zat Warna Methylene Blue

Variasi waktu kontak dilakukan untuk mengetahui lama waktu optimum
yang dibutuhkan oleh suatu adsorben dalam mengadsorpsi adsorbat sampai
terbentuknya kesetimbangan (Merpiseldin Nitsae et al., 2021). Variasi waktu
kontak yang digunakan dalam adsorpsi selama 10 menit, 20 menit, 30 menit, 40
menit, 50 menit, 60 menit dan 70 menit dengan dosis adsorben 0,03 g/L, pH 10,
suhu 25°C, konsentrasi 25 ppm dan kecepatan pengadukan 150 rpm. Efisiensi
penyisihan methylene blue dan kapasitas adsorpsi pada masing-masing variasi

konsentrasi awal disajikan pada Gambar 4.6.
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Gambar 4. 6 Grafik Hubungan Waktu Kontak dengan Efisiensi Penyerapan dan Kapasitas
Adsorpsi

Gambar 4.6 tersebut menunjukkan pengaruh variasi waktu kontak
terhadap efisiensi penyisihan methylene blue serta kapasitas adsorpsi. Efisiensi
penyisihan methylene blue meningkat seiring bertambahnya waktu kontak dari
10 hingga 40 menit, yaitu dari 58% menjadi 64,8%. Peningkatan ini
menunjukkan bahwa semakin lama waktu kontak antara adsorben dan adsorbat,
maka semakin banyak molekul adsorbat yang berinteraksi dan terikat pada
permukaan adsorben (Kusuma et al., 2024). Namun, setelah mencapai waktu
optimum pada 40 menit, efisiensi penyisihan mengalami penurunan pada waktu
kontak 50-60 menit, yaitu menjadi 58,5% dan 45,4%. Penurunan ini dapat
disebabkan oleh mulai terjadinya kejenuhan pada situs aktif adsorben. Pada
waktu kontak 70 menit efisiensi sedikit meningkat menjadi 51,9%, peningkatan
kembali adsorpsi pada waktu kontak 70 menit diduga dipengaruhi oleh proses

difusi intrapartikel, yaitu molekul methylene blue yang telah mencapai



permukaan adsorben secara bertahap berdifusi ke pori-pori bagian dalam hingga
teradsorpsi pada situs aktif internal (Liu et al., 2019). Proses ini berlangsung
lebih lambat dibandingkan adsorpsi pada permukaan luar sehingga memerlukan
waktu kontak yang lebih lama. namun tidak lebih tinggi dibandingkan kondisi
optimum, yang menunjukkan bahwa waktu kontak optimum dalam penelitian
ini terjadi pada waktu 40 menit. Penurunan efisiensi penyisihan pada waktu
kontak yang lebih lama disebabkan oleh proses desorpsi, yaitu pelepasan
kembali molekul adsorbat dari permukaan adsorben. Hal ini terjadi karena ikatan
adsorbat—adsorben relatif lemah, sehingga sebagian molekul yang telah terikat
dapat terlepas kembali ke dalam larutan (Chairunnisak et al., 2023).

Kapasitas adsorpsi menunjukkan tren yang sejalan dengan efisiensi
removal. Nilai kapasitas adsorpsi meningkat dari 483,44 mg/g pada waktu
kontak 10 menit menjadi puncaknya sekitar 540,25 mg/g pada 40 menit. Hal ini
menunjukkan bahwa jumlah methylene blue yang teradsorpsi per satuan massa
adsorben semakin besar seiring bertambahnya waktu kontak, karena lebih
banyak molekul yang berhasil menempati pori dan situs aktif adsorben.
Fenomena ini sesuai dengan teori kinetika adsorpsi yang menyatakan bahwa
peningkatan waktu kontak akan meningkatkan jumlah adsorbat yang terikat
hingga tercapai kesetimbangan (Henry et al., 2026). Setelah melewati waktu
optimum, kapasitas adsorpsi menurun hingga sekitar 378,67 mg/g pada 60
menit, yang menunjukkan adsorben mulai jenuh dan berpotensi terjadi desorpsi
akibat berkurangnya kestabilan interaksi adsorben—adsorbat. Pada 70 menit,
kapasitas adsorpsi sedikit meningkat menjadi sekitar 432,82 mg/g, namun belum
melampaui kondisi optimum. Kondisi ini menegaskan bahwa waktu kontak 40
menit merupakan kondisi terbaik untuk memperoleh kapasitas adsorpsi

maksimum sebelum terjadi ketidakseimbangan antara proses adsorpsi.

4.3.3 Pengaruh Dosis Zat Warna Methylene Blue

Pengujian pengaruh dosis adsorben dilakukan untuk menentukan jumlah
adsorben optimum dalam proses penyisihan zat warna methylene blue. Variasi
dosis adsorben yang digunakan dalam penelitian ini adalah sebesar 0,02 g/L,
0,03 g/L, 0,04 g/L, 0,06 g/L, 0,08 g/L dan 0,1 g/L dengan konsentrasi 25 ppm,
pH 10, waktu 40 menit, suhu 25°C dan kecepatan pengadukan 150 rpm. Efisiensi
penyisihan methylene blue dan kapasitas adsorpsi pada masing-masing variasi
konsentrasi awal disajikan pada Gambar 4.7
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Gambar 4. 7 Grafik Hubungan Dosis Adsorben dengan Efisiensi Penyerapan dan Kapasitas
Adsorpsi

Gambar 4.7 tersebut menunjukkan pengaruh variasi dosis terhadap
efisiensi penyisihan methylene blue serta kapasitas adsorpsi. Efisiensi
penyisihan methylene blue meningkat seiring dengan bertambahnya dosis
adsorben, yaitu dari 60,1% pada dosis 0,02 g/L. menjadi 69,4% pada dosis 0,1
g/L. Peningkatan ini menunjukkan bahwa semakin besar dosis adsorben, maka
jumlah situs aktif yang tersedia untuk mengikat adsorbat juga semakin banyak,
sehingga proses adsorpsi menjadi lebih efektif. Dosis adsorben memiliki
pengaruh terhadap nilai kapasitas adsorpsi, semakin tinggi dosis adsorben
menyebabkan kapasitas adsorpsinya akan semakin rendah. Hal ini terjadi karena
adanya penggumpalan adsorben sehingga permukaan adsorben tidak seluruhnya
terbuka sehingga proses penyerapan tidak efektif yang mengakibatkan
berkurangnya kapasitas penyerapan (Yusrita & Daud, 2021).

Kapasitas adsorpsi menurun seiring bertambahnya dosis adsorben dari
751,76 mg/g pada dosis 0,02 g/l menjadi 173,6 mg/g pada dosis 0,1 g/L.
Penurunan ini diduga disebabkan hambatan transfer massa dan meningkatnya
jalur difusi adsorbat menuju situs aktif, sehingga tidak seluruh molekul
methylene blue mampu menjangkau permukaan adsorben secara efektif. Kondisi
tersebut menyebabkan sebagian situs aktif tetap kosong dan menurunkan
kapasitas adsorpsi per satuan massa adsorben (Ahmad & Ansari, 2021). Saya
memilih dosis adsorben sebesar 0,03 g/L untuk variasi selanjutnya karena
berdasarkan tren hasil adsorpsi, efisiensi removal menunjukkan peningkatan
yang cukup baik, sedangkan kapasitas adsorpsi masih relatif tinggi sehingga

dosis tersebut dipilih sebagai kondisi optimum untuk tahap optimasi berikutnya.



4.3.4 Pengaruh pH Zat Warna Methylene Blue

Uji variasi pH dilakukan untuk menentukan kondisi pH optimum dalam
proses penyisihan zat warna methylene blue. Variasi pH yang digunakan dalam
penelitian ini yaitu pH 7,8,9,10, dan 11 dengan konsentrasi 25 ppm, dosis 0,03
g/L, pH 10, suhu 25°C, waktu 40 menit dan kecepatan pengadukan 150 rpm.
Efisiensi penyisihan methylene blue dan kapasitas adsorpsi pada masing-masing

variasi pH disajikan pada Gambar 4.8
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Gambar 4.8 Grafik Hubungan pH dengan Efisiensi Penyerapan dan Kapasitas Adsorpsi

Gambar 4.8 tersebut menunjukkan pengaruh variasi pH terhadap
efisiensi penyisihan methylene blue serta kapasitas adsorpsi. Berdasarkan grafik,
efisiensi penyisihan dan kapasitas adsorpsi meningkat dari pH 7 hingga
mencapai nilai optimum pada pH 10 yaitu sebesar 79,5% (efisiensi) dan 662,69
mg/g (kapasitas). Peningkatan ini menunjukkan bahwa kondisi basa mendukung
proses adsorpsi methylene blue karena permukaan adsorben yang bermuatan
negatif dengan molekul MB yang bermuatan positif, sehingga proses adsorpsi
berlangsung lebih optimal karena gaya tarik antara adsorben dan adsorbat
menjadi lebih kuat (Hkiri et al., 2024). Penurunan efisiensi removal dan
kapasitas adsorpsi pada pH 11 diduga disebabkan oleh kondisi larutan yang
terlalu basa sehingga mempengaruhi interaksi antara adsorben dan methylene
blue. Menurut (Doan, 2023) pada kondisi pH yang terlalu tinggi, perubahan
muatan permukaan adsorben dapat menurunkan gaya tarik elektrostatik antara
adsorben dan zat warna kationik seperti methylene blue, sehingga kemampuan

adsorpsi menjadi tidak optimal.
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Kapasitas adsorpsi menunjukkan tren yang sejalan dengan efisiensi
removal, di mana nilai kapasitas meningkat dari 613,95 mg/g pada pH 7 menjadi
maksimum sebesar 662,69 mg/g pada pH 10, kemudian menurun pada pH 11
menjadi 637,28 mg/g. Efisiensi removal dan kapasitas adsorpsi yang meningkat
secara bersamaan hingga pH optimum terjadi karena keduanya dipengaruhi oleh
mekanisme yang sama, yaitu interaksi elektrostatik antara adsorben dan
adsorbat. Pada kondisi pH basa, gugus fungsional pada permukaan adsorben
mengalami deprotonasi sehingga bermuatan negatif, yang meningkatkan gaya
tarik terhadap methylene blue yang bermuatan kationik. Akibatnya, tidak hanya
persentase penyisihan meningkat, tetapi juga jumlah adsorbat yang terikat per
satuan massa adsorben (kapasitas adsorpsi) ikut meningkat secara paralel

(Mohammadzadeh et al., 2023).

4.3.5 Pengaruh Suhu Zat Warna Methylene Blue

Uji pengaruh variasi suhu terhadap efisiensi removal zat warna
methylene blue. Variasi suhu yang digunakan dalam penelitian ini yaitu 25°C ,
35°C, 45°C dengan konsentrasi 25 ppm, dosis 0,03 g/L, waktu kontak 40 menit,
pH 10 dan kecepatan pengadukan 150 rpm. Efisiensi penyisihan methylene blue
dan kapasitas adsorpsi pada masing-masing variasi suhu disajikan

pada Gambar 4.9
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Gambar 4. 9 Grafik Hubungan Suhu dengan Efisiensi Penyerapan dan Kapasitas Adsorpsi

Gambar 4.9 tersebut menunjukkan pengaruh variasi suhu terhadap
efisiensi penyisihan methylene blue serta kapasitas adsorpsi. Hasil grafik
kenaikan suhu dari 25°C ke 45°C menyebabkan persentase removal turun dari

86,9% menjadi 75,1%, dan kapasitas adsorpsi turun dari 723,88 mg/g menjadi



625,51 mg/g. Hal ini menunjukkan bahwa kondisi terbaik pada data ini
adalah 25°C, karena pada suhu lebih tinggi kemampuan adsorben menangkap
zat terlarut semakin menurun. Pengaruh suhu tinggi terhadap adsorpsi
menunjukkan semakin rendahnya kapasitas adsorpsi ketika suhu dinaikkan,
yang mengindikasikan bahwa proses adsorpsi bersifat eksotermik. Menurunnya
efisiensi penyerapan dan kapasitas adsorpsi pada suhu tinggi disebabkan oleh
meningkatnya proses desorpsi molekul methylene blue dari permukaan
adsorben. Pengaruh suhu tinggi terhadap adsorpsi menunjukkan semakin
rendahnya kapasitas adsorpsi ketika suhu dinaikkan, ini dikarenakan
melemahnya energi ikat antara adsorben dan adsorbat (Chen et al.,2024).
Fenomena serupa dilaporkan oleh Tran et al., (2017), yang menyatakan
bahwa adsorpsi methylene blue yang bersifat eksotermik cenderung mengalami
penurunan kapasitas adsorpsi seiring peningkatan suhu karena berkurangnya
afinitas adsorben terhadap adsorbat. Hasil ini menunjukkan bahwa proses
adsorpsi methylene blue pada Fe;04@CMC@Lignin-CA lebih menguntungkan
pada suhu rendah hingga suhu ruang. Kondisi tersebut mengindikasikan bahwa
energi yang dilepaskan selama proses adsorpsi cukup untuk mempertahankan
molekul methylene blue pada permukaan adsorben tanpa memerlukan

penambahan energi dari luar.

4.4 Penggunaan Ulang Adsorben Fe;Os@CMC@Lignin-CA
Kemampuan penggunaan ulang (reusability) adsorben merupakan salah satu parameter

penting untuk menilai kestabilan dan potensi pemanfaatan adsorben dalam aplikasi pengolahan
limbah. Pada penelitian ini, uji reusability dilakukan terhadap adsorben Fe;Os@CMC@Lignin-
CA menggunakan adsorben yang telah digunakan pada proses adsorpsi methylene blue. Setelah
proses adsorpsi selesai, adsorben dipisahkan dari larutan, kemudian dicuci menggunakan
akuades untuk melepaskan methylene blue yang masih terikat pada permukaan adsorben.
Selanjutnya, adsorben dikeringkan dan digunakan kembali pada proses adsorpsi berikutnya.
Pengujian dilakukan pada kondisi optimum, yaitu konsentrasi methylene blue 25 ppm, dosis
adsorben 0,1 g/L, pH 10, suhu 25°C, waktu kontak 40 menit, dan kecepatan pengadukan 150
rpm. Data yang diperoleh berupa efisiensi penyisihan methylene blue dan kapasitas adsorpsi
pada setiap siklus penggunaan ulang, yang digunakan untuk mengevaluasi kemampuan
adsorben dalam mempertahankan kinerjanya setelah digunakan secara berulang. Berikut hasil

pengujian reusability adsorben Fe;:O4@CMC@Lignin-CA.
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Tabel 4.3 Data Hasil Reusability

Reusability ke- Efisiensi Removal (%) Kapasitas Adsorpsi (mg/g)
0 84,5 704,11
1 78,7 655,83

Hasil uji penggunaan ulang (reusability) adsorben Fe;Os@CMC@Lignin-CA dalam
penyisihan methylene blue ditunjukkan pada Tabel 4.3. Berdasarkan tabel tersebut, terjadi
penurunan efisiensi removal dan kapasitas adsorpsi setelah adsorben digunakan kembali. Pada
penggunaan awal, adsorben mampu mencapai efisiensi removal sebesar 84,5% dengan
kapasitas adsorpsi sebesar 704,11 mg/g. Setelah satu kali penggunaan ulang, efisiensi removal
menurun menjadi 78,7%, sedangkan kapasitas adsorpsi berkurang menjadi 655,83 mg/g.

Penurunan efisiensi removal dan kapasitas adsorpsi dapat disebabkan oleh molekul
methylene blue yang tidak terdesorpsi secara sempurna selama proses regenerasi sehingga
masih menempati sebagian situs aktif adsorben. Keberadaan adsorbat yang tersisa pada
permukaan adsorben mengurangi jumlah situs aktif yang tersedia untuk proses adsorpsi
berikutnya dan menyebabkan penurunan kinerja adsorben (El Messaoudi et al., 2022).
Penurunan kapasitas adsorpsi yang terjadi setelah penggunaan ulang menunjukkan bahwa
regenerasi menggunakan akuades belum mampu melepaskan seluruh molekul methylene blue
yang terikat pada permukaan adsorben. Hal ini karena desorpsi dengan air murni umumnya
tidak cukup kuat untuk memutus interaksi elektrostatik dan ikatan kimia antara methylene blue
dan situs aktif adsorben, sehingga sebagian besar molekul tetap teradsorpsi dan menurunkan

jumlah situs aktif pada siklus berikutnya (Abbas & Trari, 2024).

4.5 Model Isoterm Adsorpsi

Proses adsorpsi Methylene Blue dianalisis menggunakan model isoterm adsorpsi. Model
isoterm ini digunakan untuk menggambarkan hubungan antara jumlah adsorbat yang
teradsorpsi pada permukaan adsorben dengan konsentrasi adsorbat dalam larutan pada kondisi
kesetimbangan (Akbar & Dewajani, 2025). Analisis dalam penelitian ini menggunakan isoterm
Langmuir dan isoterm Freundlich. Data analisis diambil dari hasil adsorpsi pada variasi
konsentrasi. Berikut grafik hasil dari kedua model isoterm adsorpsi ditampilkan pada Gambar

4.11
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Gambar 4.10 Grafik Isoterm Adsorpsi (a) Langmuir dan (b) Freundlich

Tabel 4.4 Studi Isoterm Adsorpsi

Model Isoterm Parameter Nilai
qm (mg/g) 147,7105
Langmuir Ki (L/mg) 4,7676
R? 0,9160
n 1,6366
Freundlich Kr (mg/g) 123,6915
R? 0,9976

Berdasarkan hasil evaluasi parameter isoterm adsorpsi pada Tabel 4.4, model
Freundlich menunjukkan kecocokan yang lebih baik dibandingkan model Langmuir
dengan nilai R? sebesar 0,9976. Nilai intensitas adsorpsi (n) yang diperoleh sebesar 1,6366
(n> 1) menunjukkan bahwa nilai lebih tinggi menunjukkan adsorpsi yang menguntungkan,
sedangkan (n < 1) mewakili karakteristik adsorpsi yang buruk (Setyorini et al., 2023).
Selain itu, nilai konstanta Freundlich (Kr) sebesar 123,6915 mg/g mengindikasikan
kemampuan adsorben dalam mengadsorpsi methylene blue relatif tinggi. Kesesuaian model
Freundlich pada penelitian ini juga berkaitan dengan hasil pengujian variasi konsentrasi
awal methylene blue, dimana perubahan konsentrasi adsorbat mempengaruhi kapasitas
adsorpsi dan persentase penyisihan yang diperoleh dan menunjukkan adsorpsi berlangsung
pada permukaan heterogen dengan distribusi energi adsorpsi yang berbeda-beda, sehingga
memungkinkan adsorpsi terjadi secara bertahap pada berbagai situs aktif

yang tersedia (Kazemi ef al., 2025).

4.6 Kinetika Adsorpsi

Kinetika adsorpsi digunakan untuk mempelajari mekanisme serta laju proses
adsorpsi yang terjadi (Merpiseldin Nitsae et al., 2021). Pada penelitian ini kinetika adsorpsi
dilakukan dengan menggunakan model kinetika Pseudo — Orde Nol, — Orde Satu, Pseudo
— Orde Dua. Data analisis diambil dari hasil adsorpsi pada variasi waktu kontak. Berikut

grafik hasil dari ketiga model isoterm adsorpsi ditampilkan pada Gambar 4.11
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Gambar 4.11 Grafik Kinetika Adsorpsi (a) Pseudo — Orde Nol; (b) Pseudo — Orde Satu, Pseudo — Orde Dua

Tabel 4.5 Studi Kinetika Adsorpsi

Model Kinetika Parameter Nilai
ge (mg/g) 450,8687
PSEUDO ORDE NOL Ko(mg/g.menit) 2,7805
R? 0,9114
e (mg/ 563,969
PSEUDO ORDE ac g. ¢!
SATU K, (menit-1) 0,1784
R? 0,8028
ge (mg/g) 257,732
PSEUDO ORDE DUA K: (g/mg.menit) 0,0086
R? 0,9951

Berdasarkan hasil perhitungan parameter kinetika adsorpsi yang disajikan pada Tabel

4.5, pada penelitian ini dilakukan analisis menggunakan model pseudo orde nol, pseudo orde

satu, dan pseudo orde dua untuk membandingkan model kinetika yang paling sesuai dalam

menggambarkan proses adsorpsi methylene blue pada adsorben Fe:O.@CMC@Lignin-CA.

Model pseudo orde nol tetap digunakan sebagai pembanding awal untuk mengetahui apakah

laju adsorpsi berlangsung konstan dan tidak dipengaruhi oleh jumlah adsorbat maupun

ketersediaan situs aktif adsorben. terlihat bahwa model kinetika pseudo orde dua memiliki nilai

koefisien determinasi (R?) paling tinggi dibandingkan model lainnya, yaitu sebesar 0,9951.



Nilai tersebut menunjukkan bahwa model pseudo orde dua memberikan kecocokan terbaik
dalam menggambarkan proses adsorpsi yang terjadi pada sistem penelitian ini. Jika
dibandingkan dengan model kinetika pseudo orde pertama. Hal ini menunjukkan bahwa
mekanisme adsorpsi yang terbentuk adalah adsorpsi secara kimia karena adanya ikatan antara
molekul adsorbat dan adsorben (Merpiseldin Nitsae et al., 2021) dan dapat dijelaskan bahwa
terdapat hubungan yang erat antara variabel t/qt dengan waktu, yaitu semakin besar waktu

kontak antara adsorben dan adsorbat maka akan semakin besar pula nilai t/qt.

4.7 Uji Statistika

Analisis statistik dilakukan untuk mengetahui variasi perlakuan yang digunakan dalam
penelitian memberikan pengaruh yang signifikan terhadap hasil yang diperoleh. Pada penelitian
ini, analisis data dilakukan menggunakan uji Analisis Varian Satu Arah (One Way ANOVA),
yang digunakan untuk membandingkan rata-rata hasil dari beberapa kelompok perlakuan
sehingga dapat diketahui adanya perbedaan yang bermakna secara statistik. Sebelum dilakukan
uji ANOVA, data terlebih dahulu diuji normalitas untuk memastikan bahwa data berdistribusi
normal serta diuji homogenitas untuk mengetahui kesamaan varian antar kelompok perlakuan.
Pemenuhan kedua asumsi tersebut diperlukan agar hasil analisis ANOVA yang diperoleh valid,
akurat, dan dapat digunakan sebagai dasar dalam menarik kesimpulan mengenai pengaruh

variasi penelitian terhadap hasil yang diamati.

4.7.1 Uji Normalitas
Uji normalitas bertujuan untuk mengetahui tingkat kesesuaian distribusi data

penelitian dengan distribusi normal. Pada penelitian ini, pengujian normalitas dilakukan
menggunakan metode Shapiro-Wilk karena jumlah sampel yang digunakan sebanyak 26 sampel
atau kurang dari 50 sampel. Data dinyatakan memenuhi asumsi normalitas apabila memiliki

nilai signifikansi lebih besar dari 0,05 (Sig. > 0,05).
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Tabel 4.6 Hasil Uji Normalitas

Variasi Sig o Keterangan
5 1 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
10 0.843 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
Konsentrasi Awal (ppm) 15 0.363 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
20 0.373 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
25 0.089 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
10 0.637 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
20 0.213 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
30 0.288 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
Waktu Kontak (menit) 40 0.407 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
50 0.834 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
60 0.862 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
70 0.085 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
0.02 0.839 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
0.03 0.125 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
Dosis Adsorben (gram) 0.04 0.850 0,05 S%g. >0,05 Data terd%str%bus% normal
0.06 0.726 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
0,08 0.527 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
0,1 0.873 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
7 0.339 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
8 0.780 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
pH 9 0.109 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
10 0.114 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
11 0.144 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
25 0.780 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
Suhu (°C) 35 0.132 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal
45 0.148 0,05 Sig. >0,05 Data terdistribusi normal

4.7.2 Uji Homogenitas

Uji homogenitas dilakukan untuk mengetahui kesamaan antar data yang

digunakan dalam penelitian. Data dinyatakan memiliki varians yang homogen

apabila nilai signifikansi yang diperoleh lebih besar dari 0,05 (Sig. > 0,05). Pada

penelitian ini pengujian homogenitas dilakukan menggunakan metode Levene's

Test. Berdasarkan hasil yang disajikan pada Tabel 4.7 diperoleh nilai signifikansi

lebih besar dari 0,05 menandakan bahwa data homogen.

Tabel 4.7 Hasil Uji Homogenitas Metode Levene's Test

Variasi Sig a Keterangan
Konsentrasi Awal 0.300 0,05 Sig. >0,05 Data homogen
Waktu Kontak 0.136 0,05 Sig. >0,05 Data homogen
Dosis Adsorben 0.013 0,05 Sig. >0,05 Data tidak homogen
pH 0.000 0,05 Sig. >0,05 Data tidak homogen
Suhu 0.038 0,05 Sig. >0,05 Data tidak homogen
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Hsil uji homogenitas menggunakan metode Levene's Test pada Tabel
4.7, variasi konsentrasi awal dan waktu kontak memiliki nilai signifikansi
masing-masing sebesar 0,300 dan 0,136 (Sig. > 0,05), sehingga data dinyatakan
homogen. Sementara itu, variasi dosis adsorben, pH, dan suhu memiliki nilai
signifikansi masing-masing sebesar 0,013; 0,000; dan 0,038 (Sig. < 0,05),
sehingga data dinyatakan tidak homogen. Hasil tersebut menunjukkan bahwa
asumsi homogenitas hanya terpenuhi pada variasi konsentrasi awal dan waktu
kontak. Oleh karena itu, untuk variasi yang tidak memenuhi asumsi
homogenitas, analisis statistik dilanjutkan menggunakan uji nonparametrik

Kruskal-Wallis.

4.7.3 Uji NonParametik Kruskal-Wallis

Uji nonparametrik Kruskal-Wallis digunakan sebagai alternatif uji One-
Way ANOVA apabila data tidak memenuhi asumsi homogenitas. Uji ini
bertujuan untuk mengetahui apakah terdapat perbedaan yang signifikan antar
variasi perlakuan terhadap proses adsorpsi methylene blue. Dasar pengambilan
keputusan dilakukan berdasarkan nilai signifikansi (Sig.), yaitu jika Sig. < 0,05
maka terdapat pengaruh yang signifikan, sedangkan jika Sig. > 0,05 maka tidak
terdapat pengaruh yang signifikan. Hasil uji Kruskal-Wallis pada penelitian ini
disajikan pada Tabel 4.8.

Tabel 4.8 Hasil Uji NonParametik Metode Kruskal-Wallis

Variasi Sig a Keterangan
Berpengaruh
Dosis Adsorben 0.005 0,05 Sig. <0,05 Signifikan
Berpengaruh
pH 0.009 0,05 Sig. <0,05 Signifikan
Berpengaruh
Suhu 0,027 0,05 Sig. <0,05 Signifikan

Berdasarkan hasil uji nonparametrik Kruskal-Wallis pada Tabel 4.8,
diperoleh nilai signifikansi untuk variasi dosis adsorben, pH, dan suhu masing-
masing sebesar 0,005; 0,009; dan 0,027. Seluruh nilai signifikansi lebih kecil
dari 0,05 (Sig. < 0,05), sehingga menunjukkan bahwa variasi dosis adsorben,
pH, dan suhu memberikan pengaruh yang signifikan terhadap proses adsorpsi
methylene blue. Hasil pengujian ini memperkuat bahwa perbedaan perlakuan
pada setiap variasi memberikan respon adsorpsi yang berbeda secara nyata.
Selanjutnya, analisis dilanjutkan menggunakan uji One-Way ANOVA sesuai

dengan tujuan penelitian untuk mengevaluasi pengaruh masing-masing variasi
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perlakuan terhadap efisiensi adsorpsi.

4.7.4 Uji One Way ANOVA

Pengujian hipotesis dilakukan untuk mengevaluasi pengaruh variasi
penelitian terhadap efisiensi penyisihan methylene blue. Metode statistik yang
digunakan adalah One-Way ANOVA, karena pengujian melibatkan satu faktor
perlakuan dengan lebih dari dua tingkat variasi. Hasil pengujian digunakan untuk
menentukan ada atau tidaknya perbedaan yang signifikan antar variasi perlakuan
yang diberikan. Hipotesis yang diuji pada penelitian ini meliputi :

HO = tidak terdapat pengaruh variasi penelitian terhadap dekolorisasi
zat warna methylene blue.
HI1 = terdapat pengaruh variasi penelitian terhadap dekolorisasi zat

warna methylene blue.

Tabel 4.9 Hasil Uji One Way ANOVA

Variasi Sig a Keterangan
Konsentrasi Awal <0,001 0,05 Sig. <0,05 Hlditerima (terdapat pengaruh)
Waktu Kontak <0,001 0,05 Sig. <0,05 Hlditerima (terdapat pengaruh)
Dosis Adsorben <0,001 0,05 Sig. <0,05 Hlditerima (terdapat pengaruh)
pH <0,001 0,05 Sig. <0,05 Hlditerima (terdapat pengaruh)
Suhu <0,001 0,05 Sig. <0,05 Hlditerima (terdapat pengaruh)
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BAB S
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

. Hasil karakterisasi FTIR menunjukkan terbentuknya ikatan ester akibat crosslinking
asam sitrat dengan lignin, SEM menunjukkan morfologi permukaan adsorben yang
heterogen, berpori dan kasar disertai konfirmasi keberadaan unsur Fe dari magnetik
melalui uji XRD dan BET menunjukkan luas permukaan spesifik sebesar 14,172 m%g,
sehingga adsorben Fe;O4@CMC@Lignin-CA berhasil disintesis.

2. Kondisi optimum adsorpsi methylene blue diperoleh pada konsentrasi awal 25 ppm,

waktu kontak 40 menit, dosis 0,03 g/L dengan adsorben Fe;Os@CMC@Lignin-CA, pH
10 dan suhu 25°C dengan efisiensi sebesar 86,9%.

. Proses adsorpsi methylene blue pada adsorben Fe;:O4@CMC@Lignin-CA lebih sesuai
mengikuti model isoterm Freundlich dan kinetika pseudo orde dua. Hal ini
menunjukkan bahwa adsorpsi berlangsung pada permukaan yang heterogen dengan
pembentukan lapisan lebih dari satu (multilayer). Selain itu, mekanisme adsorpsi
didominasi oleh interaksi kimia antara adsorben dan adsorbat yang melibatkan gugus
aktif pada permukaan adsorben.

. Efektivitas reusability adsorben setelah satu kali penggunaan ulang menunjukkan

penurunan efisiensi removal dari 84,5% menjadi 78,7%.

5.2 Saran
1. Pemisahan lignin sebaiknya menggunakan sentrifugasi karena menghasilkan lignin yang

lebih bersih dan proses pemisahannya lebih efektif dibandingkan menggunakan kasa.

2. Perlu diuji pada limbah cair tekstil asli untuk mengetahui pengaruh gangguan ion matriks

lain.

3. Penelitian selanjutnya disarankan melakukan uji reusability lebih dari satu siklus agar

kemampuan adsorben untuk digunakan kembali dapat dievaluasi dengan lebih baik.
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. Tahap Ekstraksi Lignin dan Selulosa
. Kebutuhan Larutan NaOH 12%

Konsentrasi NaOH (yang dibutuhkan)
Volume NaOH

Konsentrasi NaOH (%)
12%

Massa NaOH

Massa NaOH

=12%
=100 mL

massa

x 100%

volume
__ massa
2500 mL
_ 2500x 12
100

=300 g

x 100%

NaOH 12% didapaakan dari 300 g NaOH dilarutkan dalam 250 mL aquadest.

. Kebutuhan Larutan H>-SO4 72%

Konsentrasi H.SOs (yang dibutuhkan)
Volume H.SO.

Konsentrasi H2SO4

M1 x V1

97% x V1

Vi

Volume H.SO4

=72%
=160 mL
=97%
=M2 x V2
=72% % 160

_ 72x160
97

=116 mL

H2SO4 72% didaptakan dari 116 mL H2S0O4 98% dilarutkan dalam 160 mL

aquadest.

. Kebutuhan Larutan 1N H.SO.

Konsentrasi H.SO. (yang dibutuhkan)
Volume H>SOs
Konsentrasi H2SOx4

p H2S04 98%

Mr H2SO4

Konsentrasi H.SO4

. Tahap Pengujian Kandungan Kimia Lignin dan Selulosa

=1N

=300 mL
=98%

= 1,84 g/mol
=98 g/mol

_10xp x %H,S0,
98

=184N
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NI x V1 =N2xV2
1 x300 mL =184xV2
V2 =16,3mL

IN H.SO. didapatkan dari 16,3 mL H.SOs 98% ditambahkan aquadest hingga
300 mL

. Tahap Pembuatan Carboxylmethyl Cellulosa (CMC)
. Kebutuhan Larutan NaOH 50%

Konsentrasi NaOH (yang dibutuhkan) =50%
Volume NaOH =300 mL
Konsentrasi NaOH (%) = ;Z?;::e x 100%
50% = 222 X 100%

10 mL
Massa NaOH — 300230

100

Massa NaOH =150 g

NaOH 50% didapatkan dari 150 g NaOH ditambahkan aquadest hingga 300 mL

. Kebutuhan Larutan Etanol 95%

Konsentrasi NaOH (yang dibutuhkan) =95%
Konsentrasi Etanol =96%

M1 x V1 =M2x V2
96% x V1 =95% x
Vi =1039 mL

Etanol 95% didapatkan dari 1039 mL etanol 96% ditambahkan aquadest hingga
1050 mL

. Perhitungan Limbah Artificial Methylene Blue
. Konsentrasi Limbah Artificial Methylene Blue 5 ppm

M1XV1 =M:x V2

1000 ppm x Vi=5 ppm x 100 mL
500

Vl = —
1000

=0,5mL

. Konsentrasi Limbah Artificial Methylene Blue 10 ppm



M; x V, =M2Xx V2
1000 ppm x V=10 ppm x 100 mL

1000
Vl e ——
1000

=1 mL

. Konsentrasi Limbah Artificial Methylene Blue 15 ppm

M, x V, =M2x V2
1000 ppm x Vi= 15 ppm x 100 mL
y, =l
1000
=1,5mL

. Konsentrasi Limbah Artificial Methylene Blue 20 ppm

M1XV1 :M2XV2
1000 ppm x Vi=20 ppm x 100 mL
Vi =z
1000
=2 mL

. Konsentrasi Limbah Artificial Methylene Blue 25 ppm

M1XV1 :M2XV2
1000 ppm x V=25 ppm x 100 mL
y, 2500
1000
=2,5mL

. Perhitungan Pengujian pHpzc

Nacl 0,1 M dalam 500 mL
Massa = mol x massa molar

Mol=mxv

Massa =m X v X massa molar (mr)
=0,1 M x 500 mL x 58,9 g/mol
=0, mx 0,5L x 58,5 g/mol
=2925¢g

77



. Perhitungan Pengujian Adsorpsi Adsorben Fe;O:@CMC- Lignin-CA

Mr NaOH =40 g/mol
Volume Larutan = 1000 mL
=1L
Konsentrasi NaOH = 1M
Mol (n) =1lmol/Lx1L
=1 mol
Massa NaOH =nx Mr

= 1 mol x 40 g/mol
=40 ¢g
M NaOH didapatkan dari 40 g NaOH dilarutkan dalam 1 L aquadest

. Perhitungan Reusability Adsorben Fe;:O4@CMC@Lignin-CA Terhadap
Limbah Artifisial Zat Warna Methylene Blue

Ethanol : HCL =3:1
Volume Larutan =50 mL
Volume Ethanol = % x 50

=37,5mL

Ethanol didapatkan 37,5 mL dan ditambahkan dalam 50 mL aquadest
HCL

Ethanol : HCL =3:1

HCL IM

Volume Larutan =50 mL

MI x V1 =M2x V2
1xVl1 =0,1 x 50 mL
Vi =5mL

IM HCL didapatkan 5 mL dan ditambahkan dalam 50 mL aquadest.



(Halaman ini sengaja dikosongkan)
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LAMPIRAN B

PENGUJIAN KARAKTERISASI
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C.1 Uji Karakterisasi FTIR

a. Lignin

1635,139

%Transmittance
N
(=]

610,827

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Wavenumbers (cm-1)

SpecrumeLignin

It o g 18 Mascurement du: 326/2026 9105133 AM

Mumioer of badigOUN TSI 16 Gy TypesGingle
Sample gain: ¢ Hit Lints
Welacitys 0.4747 Iredex Match Campound neme Libwary
Eperture: 100 = ILE2 Glzde Fug and Raom Carpat Desdertzar HE white Pawdars
Insrument Senal: BEIZALOD02 77 30,58 Garbage Dizposal Cleaner HA Whits Powders
Smart Accys 484360 % sa.se Garbags Dispesal Cleanar HA Whita Seudars
2279 52,62 Sodum Sulfze, Arkydous, Baler HR. Comprahangive Farancic FT-IR Collaczion
a2 7678 SULPHATE: CESIUM; HYDAATE HA Trerganics
5 EE ] Elscrosel Dishwashar Detsrgant HR hita Seaders
2084 FLEF Potazzum Sulface, Mall. HA Comprehensive Farensic FT-1R Collection
561 7LET VERSTLIAITE (klack | HA Trorgarics
51 E726 BARITE [nirfesh-hite) HA Inorganics
) S48 Trichiamvinplcians HR. Wieniet Vi per Chasi

b. CMC

mC
80

3286,769
2917,548
13495

1692,632
1021,218

%Transmittance
N
=)

846,813

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Wavenumbers (cm-1)

Number of sample scanc: 15 SDECIUmiCMC
Maaguremant cate: 2/25/2026 0:13:17 AM

Number of Backgrounc SCanS:  earcn Type:Shgle
10 Hit List:

Sasple gan: L Index Matan Compound name Litrary
Velocity: 0.4747 3530 7355 Tobacn, Shermar's. Brows Queen Sze. 6ra 1695 HR Compranensive Ferensic F1-IR Collection
Aperture. 100 3542 7094 Tokacco, S, Skoal Long Cut Classic, cieca 1981 HR Comorehensive Forensic FT-IR Collecrion
HSULMEnt Serial: BPI2A10002 719 015 Castor 8ean Pulp, Prorein ard O Extracted, WO sbsorbed maisturs  HR Comorehensive Ferensic FT-IR Cellacton
Start Accy: xsises 541 t9.62 Tobacws, Snuft, Redwoed, trea 1991 FR Comprenensive Farensic FT-iR Cellecton
718 2.2 S PWRAA TN A S I XA, W 200 et 'R Comprenersive Forerskc TT-IR Collecion
3540 eam Tobazeo, Sauf, Cepanbagen, tirca 1091 FR Comprahenaive Forensic 7T-IR Cellaction
E'S e7.22 Carboxymethycellulose, sodum salt R bumre! Paiymer aod AddRives
8437 €655 Cetukss - ATR-IR Sgwa-Adrich ATR'IR Litvary Wik}
CARBOXYMETHYL CELLULCSE, SODIUM SALT, ULTRA LOW 5
4 €514 kel HR Blerich Polymers
1210 e3m Sodlum Agnate, Algia, Al ACC SOIM Sat, Spedrum R COMOenersive rorersi: FT-IK Collecion



c. Fe304@CMC@Lignin-CA

Fe3
60 o
<
Q
f=1 P N
y @ b=
@ b1 o
- o
8 40 (o>} © - [o=]
£ @« - be)
= o
£ Lo} -
g 20
L
s
®
Wavenumbers (cm-1)
Huarsarof Exmple scans: 16 LD 00 3 16:48 P
e z :
Number of backoround 2cans:  saarch Typesingic
is Hie Laks
Samgle gain: 1 Inclex Match Compound nerme Library
Velooty: 0.4747 33 6132 Xytan, (polysacchande, hemiceliviose), Chamn Sarv. MR Comprahensive Forsnsic F1-IR Coflocbon
Asertura: 100 10040 5854 Kylen from et speiis - ATRIR Sigrme-Akirich ATR-IR Librery (Wiley)
Tnstrumert Serial: 18 55.19 Canete KianeyASD
R o 332 s5.01 MAGMIOTRIPLITE (brown) R Inargenics
iz d 1353 54.31 PHOSPHATE LITHIUM HEMIHYDRATE MR Inarganics
1350 S416  PHOSPHATE; COPPER(ID); TRIMYDRATE R Inarganics
348 s3.57 ;g;v:ml:le Processed In Na2CO3/water (hot) to remove R Comprohensva Forensic FT. 18 Cosaction
1604 5340 RO-3097 KRAOMA RED R Industrial Coatings.
1738 5243 CERAMICS, FERRITE HR Inorgenics
238 5154 Steep Ped Jnk {glycerire based) Common Veterials

d. Setelah Adsorpsi

Tite: Fe304@CMC@Lignin-CA

Tue May 12 14:31:39 2026 (GMT+07:00)

1" 2 i { & 3 2
. o8
i > g £
~
; > o
h N _/
I- \*«-‘ =
13
: 3
W
Collection bme: Tue May 12 14:25:54 2026 (GMT+07: Spectrum FolO4g!
Tuo May 12 143124 2026 (GMT+07-00 Raglon: MR A
. ey . ( 0) Searchfpe.  Cotrelafion
FND PEAKS: Hit List
Spectum:  Fe304@CMC@Lignin-CA i Campound name Library
Region. 4000.00 400.00 223 4513 3.Amino-12-propanediol, 7% HR Adrich FT-IR Coliaction Edition i
Absolde threshoid 83853 302 4453 3-Amino-1.2-propenadiol HR Nicolat Sampiar Livrary
Sensitedty: 50 1699 4432 3.Amino1. 2-propanediol HR Hummel Polymer and Additives
Peak ist: 16221 4308  Glemsa stain, cenfied HR Adrich FT-IR Collaction Edition
Posifion:  S48.71 itensity  78.008 40 4044 CELLOPHANE Hummel Polymes Sample Lwary
Position. 89302 tensity  81.920 18222 3924 Leshman stan HR Adrich FT-IR Collection Edition
Positior: 103360 Intensity: 71860 35 3761 Carbaxymelhykelulose, sodium salt HR Hummel Polymer and Additives
Positior: 133075 ntensity: 73699 16224 3735 Tevachrome stan (macneal) HR Adrich FT-IR Callection Edition §
Positi 1 . : a2 3730 Chpboard P40 10.7% N HR Hummel Polymar and Additives
el Tl i 113 3717 OPLMPOWDER NKBR Gaargia State Crime Lab Sample Livary
Positiorc 334257 itensity. 40074
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C2. Uji Karakterisasi SEM
a. Fes0s@CMC@Lignin-CA

Perbesaran 15000x

Perbesaran 20000x



C3. Uji Karakterisasi XRD
a. Fe;04@CMC@Lignin-CA

Peak List; (Bookmark 3)

Pos ["2Th] Height [cts] despacing [A]  Rel It [%]

00552 4059 247333 072
355183 35752 252753 100.00
571758 12302 161113 3441
§2.7215 15736 148136 44.02

Pattern List: (Bockmark 4)

Dacument History: (Bookmark 5)

Insert Measurement:

- File name = 133-R-007-Fe304 CMC Lignin-CA rd
- Modification time = "4/25/2026 11:51:34 AM"

- Maodification editor = "ASTTS"

C4. Uji Karakterisasi BET
a. Fe3:O4@CMC@Lignin-CA
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UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA
i KAIillun%Km 145, Sloman Ygyakar
LABCRAFDRILM TERPADU
Quantachrome TouchWin vi 22
Report date: Thu Jun 18 2026 Operatar: Hisuf
Filenama: 048480425 3 ulang.geuPhysiso

Analysis Information

Sample
1D (484 30 Weight 0.0821,
Description  FelC4@CMCDLginin-CA
Analysis
Data D [ScB02b00-5517-42F2-05h6-6dBTted 2 Pinde|
Operator  Yusul Date 200606 17 Duration 1304w
Instrument  St1on NOWA touch 4L [s/n 170170510001} Firmware 107
Comments  description of sample
Ambient Temp. 3156+ Void Yolume Mode  NOVA mode Cell I 41
Cell ype  Immwith rod Thermal Dalay 300w Po Maode Continuous
Adzorbate
Name WMitrogen Molecular Weight 28013 Cross Section Area 16240
MNen-ideality  5.580000e-04 15 Bath Temperature 7735
Degas informaticn
Time 60w Temp 100000000
Dt Ruductinn P t
Tharmal Transpiration  yes Eff. Molec, Diameter O
Eff. Cell Diameter Omm
Table - lotherm otharm
Relative Pressure, F/Po Volume Adsorbed
@5TP
ey
0.0453476 ZA1841
0.147235 490703
0.251342 511093
0351537 538927
0450767 EROERE)
0548271 97659
0547304 £.97253
13,7495
221480
324251
30,5831
220154
13,6650
32697
0.450203 402080
0354687 291924
0.25240d 210050
0.151027 1.26779
0.0508385 -1.97458
UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA
L Kaliurang km 14.5, Sleman Yogyakarta
LABDRATORILM TERP&DE
Quantachrome TouchWin v 22
Repart date: Thu Jun 18 2026 Dperator: Masuf
Filename: [ME40426_3 ulang.qauhyslso
hnalysis Information
Sample
ID DB 30 Weight 00823,
Description  FedD4@CMO@Liginin-CA
Analysis
Data 1D (Sc802b0b-5517-4212-25bE-6d @ 1fed2The}
Operator  isul Date 20260617 Duration 1304w
Instrument 511 on NOWA touch 4LX [/n:170170510001] Firmware 107
Comments description of sample
Ambient Temp., 3156« Void Velume Mode NOVA mode Cell ID 41
Cell Type Smmwith rod Thermal Delay 300.. Po Mode Conrtinuous
Adsorbate
Hame Mitragen Molecular Weight  2B07035m Cross Section Area  16.209m
Mon-ideality  6580000e-05 11 Bath Temperature 77.35«
Degas information
Time Glues Temp  100.000000:
Data R L
Thermal Transpiral s Eff. Malec, Diameter Da
Eff. Cell T
Adsorbate Mode
Name  Mitrogen Molecular Weight 2801344 Cross Section Area  16.2muc

Bath Temperature 7735«

BET Multi-paint BET results
lsotherm Branch  Adsorption
Slope 256005
Intercept -10.279%
Correlation coeff, r  D9298756
€ constant -23.9034
Surface area 74172 m¥g

Graph - BET Multi-point BET

-BET{all) S BET BF

&

17 | WitRPol- 1]

B

o LR 0.2 03
Relative Pressure

s achenme fuche ™ vi 32 Report ID: QC20260618114414766-21548] Page 1 of 1
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LAMPIRAN C

DOKUMENTASI PELAKSANAAN PENELITIAN
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Tahap Pre -Treatment Tongkol Jagung

Pengeringan tongkol
jagung dibawah sinar
matahari selama 2
hari dengan suhu
lingkungan 25°-30°

Penggilingan tongkol Pengayakan
jagung menggunakan ayakan
60 mesh

Serbuk tongkol
jagung
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Tahap Ekstraksi Lignin dan Selulosa

serbuk

Menimbang
tongkol jagung.

Menambahkan larutan
NaOH 12%.

Mencampurkan kedua
bahan tersebut
kemudian  merefluks
selama 2 jam pada
suhu 110°.

Proses pemisahan
residu (selulosa)
dan filtrat (lignin)
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Residu (selulosa) di
oven selama 2 jam
pada suhu 90°

Serbuk selulosa telah
dibuat

Filtrat (lignin)
dilakukan pengasaman
pH 3 dengan larutan
H.SO. dan diendapkan
15 menit.

Proses
sentrifugasi 500
rpm selama 15

menit

Endapan lignin di
oven pada suhu 60°
selama 2 jam

Serbuk
dibuat

lignin telah
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Proses Pembuatan Crosslinker Lignin dengan Asam Sitrat

Menimbang lignin

Menimbang asam
sitrat

Mencampurkan kedua
bahan tersebut dan
menambahkan aquadest

kemudian diaduk selama 2
jam

Proses oven pada
suhu 140° selama
2 jam

Proses
penyaringan

Proses pengeringan
dengan suhu 60°
selama 2 jam

Produk telah jadi
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Proses Pembuatan Carboxylmethyl Cellulose (CMC) dari Celluose Tongkol

T -

Mencampurkan
larutan alkalisasi
dan etherifikasi
san dipanaskan
pada 75 °C selama
1,5 jam,
pengadukan 200
rpm.

mendinginkan
hingga suhu ruang

S
Menetralkan
larutan dengan

asam klorida,
pH=7

30 gram selulosa Mencampurkan Larutar
dengan 2,97 gram | Memanaskan pada thar'i'lin .
NaOH 50% dan | 35 °C selama 1 S e
. ) . (2,97 g NaOH
300 mL aquadest. jam disertai o
50% dan 35,1 g
pengadukan 150
m asam
P kloroasetat, +
diencerkan
1050 mL
dengan etanol
95%)
5 6 7

Menyaring
endapan dan
dicuci dengan
etanol 95%
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Mengeringkan
pada suhu 105 °C
selama 3 jam

Produk CMC
sudah jadi

Proses Pelapisan Magnetik Besi Oksida (FesO4) dengan Carboxylmethyl

Cellulose (CMC)

E :’HH'.KII1 IM‘KWBE
a3, =

Menimbang CMC

. Proses
Menimbang
FeSOs.7Hz0 dan | Pengadukan cepat
FeCla.6H,0 selama 1 jam
' dengan
penambahan
N2/injeksi

Proses
penambahan
ammonia sampai
pH 10
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Proses sentrifugasi Proses

pengeringan suhu
110° selama 5
jam

Produk telah
dibuat

Proses Penggabungan Fe;:O4@CMC@Lignin-CA

Menimbang
Fe3044@CMC
1 gram

2

Mencampurkan
dengan 100 mL air
dan 20 mL ethanol

3

Proses sonikasi

Menimbang
Lignin-CA
sebanyak 0,5
gram
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Campuran
F6304@CMC
dan Lignin-
CA dengan
kecepatan 600
rpm dengan
suhu 60°C.

Hasil penyaringan
Fes O4@CMC @
Lignin-CA

Produk
FC304@CMC@
Lignin-CA telah

dibuat

Proses Pembuatan Kurva Kalibrasi

Larutan MB
konsentrasi 1, 2,
3,4,5,10, 15,
20, dan 25 ppm

Kondisi pH 10

Pembacaan
Spektro UV- VIS

Proses
pembuatan
kurva kalibrasi
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Pengujian pHpzc

Mengaduk Mengukur dan

Membuat menggunakan | mencatatn pH
Larutan NaCl shaker akhir
0,1 M
Membagi larutan NaCl
ke dalam erlenmeyer
pada pH dan
menambahkan dosis yg
telah ditentukan

Pengujian Adsorpsi Variasi Konsentrasi

{ i!‘ L _‘?
¥ " nd3"H
w _ Proses pem_lsahan Pembacaan
Larutan MB Konsentrasi 5, adsorben dari larutan nilai
. 10, 15, 20 dan 25 ppm Mengaduk ;
Menimbang PP la rftan adsorbansi
Adsorben
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4

Pengujian Adsorpsi Variasi Waktu Kontak
5

‘—‘..A

Y,
& abs .
Proses pemisahan h

adsorben dari larutan

Larutan MB Waktu Kontak
10, 20, 30, 40, 50, 60 dan Meneaduk
Menimbang 70 menit In rft o Pembacaan
Adsorben nilai
adsorbansi
Pengujian Adsorpsi Variasi Dosis
13 ] 4 5

Proses pemisahan
Pembacaan

Menimbang
Adsorben 0,02, .
0.03. 0.04. 0.06 o . adsorben dari larutan o
»V2, U,USs UU0, | T arutan MB variasi dosis nilai
0,08, 0,1 g/L Mengaduk adsorbansi
larutan
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Pengujian Adsorpsi pH
5

mui“mia‘iiiﬁiii”

ITET

TIiete N INTARpTRN POy
’
'

?E !i‘i)‘l 'N&ll! )
Larutan MBpH 7, 8, 9, 10 duk p ol

. dan 11 Mengadu roses pemisahan Pembacaan

Menimbang larutan adsorben dari larutan nilai
Adsorben .
adsorbansi

Pengujian Adsorpsi Suhu
El 4 5

‘ !U L 7?
¥ tod3"H ]

EQs Larutan MB suhu 25°C, * b
35°C dan 45°C, ' Pemb
i ) embacaan
Menimbang Mengaduk Proses pemisahan nilai
larutan ; .
adsorben dari larutan adsorbansi

Adsorben
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Hasil Adsorpsi

Variasi
Konsentrasi

Variasi Waktu Kontak

Variasi Dosis

Variasi pH

Variasi
Suhu

Proses Reusability Adsorben Fe;O4@CMC- Lignin-CA

Menimbang
Adsorben

Adsorpsi MB

Penyaringan
Adsorben

Pengeringan
Adsorben

Menimbang
Adsorben
Hasil
Adsorpsi
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Hasil Reusability 1 kali
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LAMPIRAN D

DATA DAN PERHITUNGAN
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D1. Adsorbansi Kurva Kalibrasi Methylene Blue

Konsentrasi
(ppm)

Absorbansi Rata-rata

0

0,1502

0,1503

0,1502

0,1502

0,4567

0,4569

0,458

0,4572

0,5841

0,5839

0,5834

0,5838

0,7364

0,7358

0,7348

0,7357

0,9311

0,9299

0,9295

0,9302

10

1,4773

1,4765

1,4757

1,4765

15

2,5917

2,5683

2,5790

2,5797

20

2,7491

2,7685

2,7877

2,7684

25

3,1945

3,1602

3,1547

3,1698

Absorbansi
P
1

R?=0,9717

y =0,17367x + 0,13076

T T T T T T T T T 1
8 10 12 14 16 18 20 22 24 26

Konsentrasi (ppm)
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D2. Hasil Adsorbansi

A. Pengujian Absorbansi Variasi Konsentrasi Awal

o Kode Konsentrasi | Rata - rata Konsen.trasi Perentase Kapasitas.
Variasi Sampel Awal Absorbansi Absorbansi Akhir Removal | Adsorbansi
(ppm) (ppm) (%) (mg/g)
0.2646
5 Al 5 0.2635 0.2635 0.796 84.1% 140.15
0.2624
0.5240
10 A2 10 0.5180 0.5173 2.815 71.9% 239.50
0.5100
Konsentrasi 0.8135
Adsorben 15 A3 15 0.8120 0.8126 5.164 65.6% 327.87
(ppm) 0.8123
1.0700
20 A4 20 1.0620 1.0777 7.273 63.6% 424.25
1.1010
1.4350
25 A5 25 1.4219 1.4260 10.044 59.8% 498.53
1.4212
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B. Pengujian Absorbansi Variasi Waktu Kontak

o Kode Konsentrasi | Rata - rata Konsen'trasi Perentase Kapasitas'
Variasi Sampel Awal Absorbansi Absorbansi Akhir Removal | Adsorbansi
(ppm) (ppm) (%) (mg/g)
1.4823
10 B1 25 1.4831 1.4829 10.497 58.0% 483.44
1.4834
1.4312
20 B2 25 1.4325 1.4351 10.116 59.5% 496.14
1.4415
1.2786
30 B3 25 1.2769 1.2747 8.840 64.6% 538.65
1.2687
Waktu 1.2736
Kontak | 40 B4 25 1.2673 1.2687 8.793 64.8% 540.25
(menit) 1.2653
1.456
50 B5 25 1.4789 1.4668 10.369 58.5% 487.71
1.4656
1.8901
60 B6 25 1.8790 1.8780 13.640 45.4% 378.67
1.865
1.6780
70 B7 25 1.6720 1.6738 12.015 51.9% 432.82
1.6715
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C. Pengujian Absorbansi Variasi Dosis

. . | Perentase | Kapasitas
Variasi SI:I(I)l(}i)ZI i‘?vl;ﬁ;t;ii; Absorbansi isgzr_br;::i AKlgllllisrert;ISll) Removal | Adsorbansi
(%) (mg/g)
1.4174
0.02 D1 25 1.4146 1.4161 9.965 60.1% 751.76
1.4162
1.3514
0.03 D2 25 1.3513 1.3518 9.453 62.2% 518.23
1.3526
1.2672
Dosis 0.04 D3 25 1.2678 1.2679 8.786 64.9% 405.36
Adsorben 1.2686
(gram/liter) 1.1864
0.06 D4 25 1.263 1.2374 8.544 65.8% 274.27
1.2629
1.2008
0.08 D5 25 1.1998 1.2002 8.248 67.0% 209.40
1.2001
1.1474
0.1 D6 25 1.1221 1.1238 7.640 69.4% 173.60
1.1020
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D. Pengujian Absorbansi Variasi pH

. Kode Konsentrasi . Rata - rata Konsentrasi Perentase Kapasuas.
Variasi Sampel Awal (ppm) Absorbansi Absorbansi | Akhir (ppm) Removal | Adsorbansi
(%) (mg/g)
0.991
7 D1 25 0.9912 0.9908 6.582 73.7% 613.95
0.9902
0.8321
8 D2 25 0.8324 0.8323 5.320 78.7% 655.99
0.8323
0.8251
pH 9 D3 25 0.8236 0.8246 5.259 79.0% 658.03
0.825
0.8076
10 D4 25 0.8067 0.8070 5.119 79.5% 662.69
0.8067
0.8692
11 D5 25 0.970 0.9028 5.881 76.5% 637.28
0.8697
E. Pengujian Absorbansi Variasi Suhu
. Konsentrasi | Perentase | Kapasitas
Variasi Sljglieel E‘?Vrge(r;;?s; Absorbansi i‘t?;ir-br;:zi Akhir Removal Adsl())rbansi
(ppm) (%) (mg/g)
0.5762
25 El 25 0.5763 0.5762 3.283 86.9% 723.88
0.5762
Suhu 0.6485
°¢) 35 E2 25 0.6485 0.6482 3.856 84.6% 704.79
0.6477
0.9468
45 E3 25 0.9469 0.9472 6.235 75.1% 625.51
0.9479
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F. Pengujian Absorbansi Reusability

Kode Konsentrasi Rata - rata Konsentrasi | Perentase | Kapasitas
Variasi Sampel Awal Absorbansi Absorbansi Akhir Removal | Adsorbansi
(ppm) (ppm) (%) (mg/g)
0.6754
0.1 RO 25 0.6980 0.6508 3.877 84.5% 704.11
s 0.5790
Reusability 0.8328
0.1 R1 25 0.8323 0.8329 5.325 78.7% 655.83
0.8335
Surabaya, 24 Juni 2026
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D3. Data Isoterm dan Kinetika Adsorpsi

1. Isoterrm Adsorpsi

a. Isoterm Langmuir

Konsentrasi akhir | Kapasitas adsorpsi
(Ce) (qe) Ce/Qe (g/L)
0.796 140.15 0.006
2.815 239.50 0.012
5.164 327.87 0.016
7.273 424.25 0.017
10.044 498.53 0.020
b. Isoterm Freundlich
Abir (Co> | adsorpei(ge) | 0B Ce Log e
0.796 140.15 -0.099 2.147
2.815 239.50 0.449 2.379
5.164 327.87 0.713 2.516
7.273 424.25 0.862 2.628
10.044 498.53 1.002 2.698
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2. Kinetika Adsorpsi

a. Pseudo — Orde Nol

CO0 (ppm) Ct (ppm) t (menit) qt (mg/g)
25 10.497 10 483.44
25 10.116 20 496.14
25 8.840 30 538.65
b. Pseudo — Orde Satu
Co Ct
t (menit t (mg/ e e -qt In (qe-qt
(ppm) | (ppm) (menit) | qt (mg/g) q qe-q (qe-qt)
25 10.497 10 483.44 56.80 4.03956994
25 10.116 20 496.14 540.25 44.11 3.786653589
25 8.840 30 538.65 ’ 1.59 0.464419251
*25 8.793 40 540.25 0.00 -
*Kondisi setimbang
c. Pseudo — Orde Dua
CO0 (ppm) Ct (ppm) t (menit) qt (mg/g) t/qt
25 10.497 10 483.44 0.02068
25 10.116 20 496.14 0.04031
25 8.840 30 538.65 0.05569
D4. Uji Statistika
1. Uji Normalitas
a. Konsentrasi Awal
Tests of Normality
Kolmogorow-Smirnoy® Shapiro-¥Wilk
Konsenirasi Awal | Statistic df Sig. Statistic df Sig
Efisiensi Removal 5 175 3 1.000 3 1.000
10 204 3 893 3 843
15 314 3 893 3 .363
20 312 3 896 3 373
25 363 3 789 3 089
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b. Waktu Kontak

Tests of Normality
Kolmogorow-Smirnoy® Shapiro-Wilk
\Wakiy Kontak | Statistic df Sig Statistic df Sig
Efisiensi Removal 10 253 3 964 3 637
20 345 3 B39 3 213
30 330 3 867 8 288
40 304 3 807 3 407
50 207 3 992 3 834
60 200 3 995 3 862
70 363 3 787 3 085
a. Lillliefors Significance Correction
¢. Dosis Adsorben
Tests of Normality
Kolmogorow-Smirnov® Shapiro-Wilk
Dosis Adsorben | Statistic df Sig. Statistic df Sig. |
Efisiensi Removal 0.02 205 3 893 3 339
0.03 362 3 805 3 125
0.04 203 3 994 3 850
0.06 232 3 880 3 726
0.08 278 3 840 3 527
0.1 187 3 996 3 873
a. Lilliefors Significance Correction
d. pH
Tests of Normality
Kolmogorov-Smirnoy® Shapiro-Wilk
pH Statistic df Sig. Stalistic df Sig.
Efisiensi 7 319 3 885 3 338
g 219 3 987 3 780
9 365 3 798 3 109
10 364 3 .80o 3 114
11 368 3 812 3 144

a. Lilliefors Significance Correction
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e. Suhu

Tests of Normality
Kolmogorov-Smirnow Shapiro-Wilk
Syhy | Statistic df Sig, Statistic df Sig.
Efisiensi Removal 25 219 3 .987 3 780
35 361 3 .807 3 132
45 358 3 814 3 148
a. Lilliefors Significance Carrection
2. Uji Homogenitas
a. Konsentrasi Awal
Test of Homogeneity of Variances
Eficiensi Removal
Levene
Statistic df1 df2 Sig.
4174 4 10 030
b. Waktu Kontak
Test of Homogeneity of Variances
_Efisiensi Rernoval
Levene
Statistic df1 f2 Sig.
1.985 B 14 136
c. Dosis Adsorben
Test of Homogeneity of VVariances
Efisiensi Removal
Levene
Statistic df df2 Sig.
4.704 5 12 013




Kruskal-Wallis

Ranks
Do N Mean Rank
Efisiensi Removal 0.02 3 2.00
0.03 3 5.00
0.04 3 8.00
0.06 3 11.00
0.08 3 14.00
0.1 3 17.00
Total 18

Test Statistics®®

Efisiensi

Removal
Chi-Square 16.579
df 5
Asymp. Sig 005

a. Kruskal Wallis Test

b. Grouping Variable: Dosis Adsorben

d. pH
Test of Homogeneity of Variances
Efisiensi
Levene
Statistic df1 df2 Sig.
15.713 4 10 000
Kruskal-Wallis
Ranks
oH M Mean Rank
Efisiensi 7 3 2.00
g 3 8.00
g 3 11.00
10 3 14.00
11 3 5.00
Total 5

Test Statistics®®

Efiziensi
Chi-Square 13.500
df 4
Asymp. Sig. .009

a. Kruskal Wallis Test
b. Grouping Variable: pH
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e. Suhu

Test of Homogeneity of Variances

Efisiensi Remo

al

Levene
Statistic

df1

Sig

5.894

038

Kruskal-Wallis

Ranks

Syuhuy Al

Mean Rank

Efisiensi Removal

25
35
45
Total

W L W W

8.00
5.00
200

Test Statistics®*

Efisiensi
Removal

Chi-Sguare
df
Asymp. Sig.

7.200
2
027

a. Kruskal Wallis Test
b. Grouping Variahle: Suhu

3. Uji One Way ANOVA

a. Konsentrasi Awal

_Efisiensi Remaoval

ANOVA

Sum of
Sqguares

Mean Square

F

Sig.

Between Groups
Within Groups
Total

1081.513
2153
1083.666

10
14

270.378
215

1.256E3

.0oo




b. Waktu Kontak

ANOVA
Efisiensi B |
Sum of
Sguares df Mean Sqguare F Sig
Between Groups 859.254 3] 143.209 2.582E3 .0oo
Within Groups 776 14 055
Total 860.031 20
c. Dosis Adsorben
ANOVA
~Efisiensi Remaval
Sum of
Squares df Mean Square F Sig
Between Groups 164.977 5 32995 | 375.749 .000
Within Groups 1.054 12 .088
Total 166.030 17
d. pH
ANOVA
Elisiensi
Sum of
Squares df Mean Square F Sig
Between Groups 70.232 4 17.558 25985 000
Within Groups 6.757 10 676
Total 76.989 14
e. Suhu
ANOVA
Sum of
Squares df Mean Square F Sig.
Between Groups 235.132 2 117.566 | 5.958E5 000
Within Groups 001 6 000
Total 235133 g
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