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KOMPOSIT BERBASIS PEMANFAATAN FLY ASH MENJADI
ZEOLIT SINTETIS DAN NANO ZERO VALENT IRON (NzVI)
UNTUK LIMBAH CAIR ARTIFISIAL Cu(ll)

Indirra Yasmine Putri Santoso

ABSTRAK

Pencemaran logam Cu(ll) akibat limbah industri mengancam ekosistem dan
manusia. Seiring meningkatnya produksi fly ash PLTU diproyeksikan mencapai
16,2 juta ton pada tahun 2026, limbah ini berpotensi dimanfaatkan sebagai bahan
baku zeolit sintetis. Namun, zeolit dari fly ash memiliki daya adsorpsi yang relatif
rendah sehingga perlu dimodifikasi melalui pembentukan komposit. Nano Zero
Valent Iron (nZVI) memiliki reaktivitas tinggi terhadap logam berat, tetapi mudah
mengalami aglomerasi sehingga diperlukan material penyangga yang stabil.
Penelitian ini bertujuan mensintesis komposit zeolit berbasis fly ash dan Nano Zero
Valent Iron (Z@nZV1) dengan rasio massa 2:1 sebagai adsorben Cu(ll). Kinerja
adsorpsi dievaluasi berdasarkan pengaruh pH, massa adsorben, waktu kontak,
konsentrasi awal, serta reusabilitas adsorben. Fly ash yang disintetis memiliki
kandungan SiO2 dan Al>O3 masing-masing sebesar 48,98% dan 23,34% dengan
rasio Si/Al 2,09. Komposit Z@nZVI memiliki luas permukaan spesifik sebesar
35,93 m?/g. Karakterisasi XRD, FTIR dan pHpzc mengonfirmasi keberadaan zeolit
dan nZV1, perubahan gugus fungsi, serta nilai pHpzc sebesar 6,68. Kondisi terbaik
adsorpsi Cu(ll) diperoleh pada massa adsorben 0,75 g/L, pH 7, waktu kontak 60
menit dan konsentrasi awal 450 mg/L. Mekanisme penyisihan logam berat Cu(ll)
meliputi proses adsorpsi secara fisisorpis dan kemisorpis, reduksi-oksidasi, dan
presipitasi.

Kata kunci: Fly Ash; Zeolit-nZVI; Cu(ll); Adsorpsi; Redoks; Presipitasi
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COMPOSITES BASED ON THE UTILIZATION OF FLY ASH
AS SYNTHETIC ZEOLITE AND NANO ZERO-VALENT IRON
(NZV1) FOR THE TREATMENT OF ARTIFICIAL Cu(ll)
WASTEWATER

Indirra Yasmine Putri Santoso

ABSTRACT

Cu(Il) contamination from industrial waste threatens both ecosystems and humans.
Fly ash can be utilized as a raw material for synthetic zeolite production; however,
its adsorption capacity is relatively low and requires modification. This study aimed
to synthesize a fly ash-based zeolite/nano zero-valent iron composite (Z@nZVI)
with a mass ratio of 2:1 for Cu(Il) removal. Adsorption performance was evaluated
with respect to pH, adsorbent dosage, contact time, initial concentration, and
reusability. The synthesized fly ash-based zeolite contained 48.98% SiO. and
23.34% AlxOs, with a Si/Al ratio of 2.09. The Z@nZVI composite had a specific
surface area of 35.93 m#/g. XRD, FTIR, and pHpzc analyses confirmed the presence
of zeolite and nZVI, changes in functional groups, and a pHpzc value of 6.68. The
optimum Cu(Il) removal was achieved at an adsorbent dosage of 0.75 g/L, pH 7,
contact time of 60 min, and initial concentration of 450 mg/L. The removal
mechanism of heavy metal Cu(ll) involves physisorption, chemisorption,
reduction-oxidation (redox), and precipitation processes.

Keywords: Fly Ash; Zeolit-nZVI; Cu(ll); Adsorption; Redox; Precipitation.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Logam berat tembaga pada dasarnya merupakan komponen alami
lingkungan. Namun, aktivitas manusia meningkatkan konsentrasi tembaga pada
lingkungan secara signifikan, salah satunya limbah industri (Hakim A, Subekti
S, 2016; Setyaningrum et al., 2018). Logam berat Cu(ll) banyak digunakan
dalam industri pelapisan logam, cat dan pewarna, penyulingan minyak bumi,
pupuk, pertambangan dan metalurgi, bahan peledak, pestisida dan telah
dianggap sebagai salah satu logam berat berbahaya yang paling utama dalam
aliran limbah cair industri tersebut. Pencemaran logam berat tembaga pada
badan air menimbulkan ancaman serius bagi ekosistem perairan dan kesehatan
manusia (Y. Liu et al., 2023). Akumulasi logam berat tembaga pada organ
manusia seperti ginjal, hati, dan organ lainnya melalui rantai makanan
menyebabkan keracunan hingga kematian (Briffa et al., 2020). Oleh karena itu,
diperlukan pengolahan air limbah yang tepat untuk mengatasi permasalahan
limbah logam berat tembaga.

Penerapan adsorpsi dapat menjadi salah satu solusi efektif karena memiliki
kelebihan di antaranya biaya yang relatif murah, proses sederhana, efektifitas
dan efisiensinya relatif tinggi. Teknologi adsorpsi adalah proses penyerapan
substansi terlarut terhadap luas permukaan benda penyerap dimana terjadi
ikatan kimia-fisika (Purwitasari et al., 2022). Nano Zero Valent Iron merupakan
teknologi menjanjikan dalam pengolahan limbah cair terkontaminasi logam
berat karena memiliki kemampuan reduksi yang kuat dan kemudahan dalam
operasionalnya (S. Li et al., 2024). Namun, nZVI memiliki keterbatasan akibat
gaya Van der Waals dan gaya magnetik yang tinggi sehingga menyebabkan
penurunan luas permukaan. Aglomerasi nZVI dapat diatasi dengan
memodifikasi permukaanya menggunakan material lain meliputi zeolit, tanah

liat, biopolimer, serta material berbasis karbon (Mehrabi et al., 2019).



Penelitian penghilangan logam berat dalam air masih banyak memanfaatkan
zeolit alam sebagai pendukung. Di sisi lain, material ini memiliki keterbatasan
berupa Kketerbatasan pasokan, serta dampak lingkungan dari aktivitas
penambangan (Ketut et al., 2022; Senila & Cadar, 2024; Suwardi & Mulyanto,
2006). Seperti yang dilaporkan dalam penelitian yang dilakukan Salih et al.
(2020), Zeolit Clinoptilolite digunakan sebagai adsorben untuk mereduksi
kontaminan Cu(ll). Hasil penelitian menunjukkan bahwa kondisi terbaik pada
konsentrasi 400 mg/l dan massa adsorben 8 gram, kapasitas adsorpsi mencapai
2,30 mg/g. Namun demikian, pada pH sangat rendah (<4), zeolit dapat larut atau
rusak, sedangkan pada pH tinggi (>7), struktur kristalnya dapat berubah,

mengurangi kemampuan adsorpsi.

Pemanfaatan fly ash sebagai zeolit sintesis mendapatkan perhatian
signifikan karena memiliki potensi dalam mengatasi tantangan lingkungan
secara berkelanjutan (Mlonka-Medrala, 2023). Peningkatan produksi fly ash
dipengaruhi oleh meningkatnya kebutuhan listrik. Pada tahun 2021,
diperkirakan produksi fly ash mencapai 12 juta ton dan akan bertambah menjadi
16,2 juta ton jika diproyeksikan hingga tahun 2027 (Abinawa & Alieftiyani,
2024). Di Indonesia, pemanfaatan fly ash masih kurang maksimal dibandingkan
negara lain, dimana hanya tiga PLTU nasional yang mengantongi izin
pemanfaatan fly ash dan bottom-ash (FABA), yaitu PLTU Suralaya, Labuan
dan Indramayu (Ekaputri et al., 2020, dikutip dalam Olii et al., 2023).
Berdasarkan Peraturan Pemerintah Nomor 22 Tahun 2021 tentang
Penyelenggaraan Perlindungan dan Pengelolaan Lingkungan Hidup, fly ash dari
proses pembakaran boiler pada PLTU diklasifikasikan sebagai limbah Non-B3
terdaftar berkode N106, yang memungkinkan dilakukan pemanfaatan kembali,

salah satunya sebagai material adsorben.

Fly ash memiliki struktur kristal fasa kuarsa dan mullite. Fly ash
mengandung unsur kimia seperti silika 57,82% (SiO2), alumina 22,10%
(Al203), dan besi oksida 8,33% (Fe203) dan sisanya adalah kandungan kalsium,
karbon dan magnesium (Febrianti et al., 2022). Kandungan SiO; dan Al;O3
dalam fly ash dapat dimanfaatkan sebagai komponen pembentukan zeolit



sintetis (Rieswana et al., 2024). Zeolit alami memiliki kandungan kation lemah,
molekul air, oksida bebas yang dapat menurunkan kapasitas adsorpsi maupun
sifat katalis sehingga perlu dilakukan aktivasi terlebih dahulu (Mukaromah et
al., 2014).

Pemanfaatan fly ash sebagai zeolit buatan menjadi perhatian karena
memiliki potensi ekonomi yang tinggi (Mlonka-Medrala, 2023). Penelitian
yang dilakukan oleh Buema et al., (2020) melaporkan bahwa pemurnian
partikel fly ash meningkatkan luas permukaan yang berdampak pada
peningkatan kemampuan adsorpsi Cd(11). Uji EDX membuktikan munculnya
unsur Cd setelah proses adsorpsi sebesar 3,0207%. Disisi lain, penggunaan
adsorben berlebih menyebabkan aglomerasi sehingga kapasitas adsorpsi
menurun Upaya yang dapat dilakukan untuk meminimalkan aglomerasi yakni

dengan pengompositan unsur pendukung seperti nZV1.

Penelitian yang dilakukan Yang et al. (2022) menyatakan bahwa zeolit 5A
hasil sintesis dari fly ash yang dikompositkan dengan nZVI menunjukkan
performa adsorpsi terhadap As(V). Material ini memiliki luas permukaan
spesifik mencapai 283 m?/g, hampir 10 kali kebih besar dibandingkan zeolit 5A
murni. Kapasitas adsorpsi maksimum Zeolit 5SA@nZVI mencapai 72,09 mg/g.
Di samping itu, jumlah nZVI yang terlalu banyak justru menutupi situs aktif
zeolit 5A, menurunkan laju adsorpsi karena permukaan zeolit tertutupi

oleh partikel besi.

Dengan demikian, perlu penelitian pemanfaatan limbah fly ash sebagai
zeolit sintetis yang dikompositkan dengan Nano Zero Valent Iron (nZVI).
Komposit Z@nZVI digunakan sebagai adsorben untuk mereduksi logam berat
Cu(ll) dengan mempertimbangkan pH, massa adsorben, waktu kontak dan
konsentrasi larutan serta reusabilitas adsorben. Penelitian ini diharapkan
menjadi solusi efektif pengolahan air limbah sesuai baku mutu, sekaligus
memaksimalkan pemanfaatan fly ash PLTU yang memiliki karakteristik yang
berbeda agar memiliki potensi pemanfaatan keberlanjutan dan mengatasi

permasalahan lingkungan.



1.2 Rumusan Masalah
Dari kondisi yang menjadi latar belakang penelitian tugas akhir ini, dapat
dirumuskan beberapa permasalahan, yaitu:

1. Bagaimana karakteristik komposit Z@nZVI yang akan digunakan
sebagai bahan adsorben logam berat Cu(I1)?

2. Bagaimana pengaruh komposit Z@nZVI1 pada massa adsorben, waktu
kontak, konsentrasi dan pH larutan serta reusabilitas adsorben terhadap
kemampuan penyerapan logam berat Cu(ll) pada proses adsorpsi?

3. Bagaimana isoterm dan kinetika adsorpsi logam berat Cu(ll) pada proses
adsorpsi?

4. Bagaimana mekanisme proses penghilangan logam berat Cu(ll)

menggunakan Z@nzV1?

1.3 Tujuan Penelitian
Berdasarkan rumusan masalah yang telah disusun, maka penelitian ini
memiliki tujuan untuk:

1. Mengidentifikasi karakteristik komposit Z@nZV1 yang akan digunakan
sebagai bahan adsorben logam berat Cu(ll).

2. Menganalisis pengaruh komposit Z@nZVI pada massa adsorben, waktu
kontak, konsentrasi dan pH larutan serta reusabilitas adsorben terhadap
kemampuan penyerapan logam berat Cu(ll) pada proses adsorpsi.

3. Mengidentifikasi isoterm dan kinetika adsorpsi logam berat Cu(ll) pada
proses adsorpsi.

4. Mengidentifikasi mekanisme proses penghilangan logam berat Cu(ll)

menggunakan Z@nZVI

1.4 Manfaat Penelitian
Berdasarkan tujuan penelitian yang telah ditetapkan, penelitian ini
diharapkan dapat memberikan manfaat, yaitu:
1. Bagi Industri
Sebagai bahan pertimbangan pengolahan limbah logam berat

Cu(1l) menggunakan komposit Z@nZVI



2. Bagi Perguruan Tinggi
Sebagai bahan literatur atau referensi bagi mahasiswa dalam
proses penelitian pengolahan limbah logam berat Cu(ll) menggunakan
komposit Z@nZVI
3. Bagi Mahasiswa
Sebagai bahan informasi dan pengaplikasian zeolit yang

dikompositkan dengan nZV1 dalam menurunkan logam berat Cu(ll).

1.5 Batasan Masalah
Dalam analisis adsorpsi logam berat Cu(ll) menggunakan fly ash sebagai
zeolit sintetis yang dikompositkan dengan nZVI memiliki batasan masalah

sebagai berikut:

1. Fly ash yang digunakan sebagai zeolit sintetis berasal dari PLTU Paiton
Plant 3 dan 7.

2. Pengujian reusabilitas komposit dilakukan 5 kali siklus dengan
mempertimbangkan pH, massa adsorben, waktu kontak dan konsentrasi
larutan dalam kondisi terbaik.

3. Kesetimbangan adsorpsi yang digunakan Langmuir dan Freundlich.

4. Kinetika adsorpsi yang digunakan pseudo-first-order dan pseudo-
second-order.



(Halaman ini sengaja dikosongkan)



BAB |1
TINJAUAN PUSTAKA
2.1 Logam Berat Cu(ll)

Logam berat tembaga pada dasarnya merupakan komponen alami
lingkungan dan termasuk logam ketiga paling banyak digunakan di dunia.
Secara fisik, logam tembaga memiliki warna khas kuning kemerahan dan
diklasifikasikan kedalam golongan 1B dengan bilangan atom 29. Logam
tembaga memiliki bentuk oksidasi seperti Cu® (logam), Cu'* (ion kuprus) dan
Cu?* (ion tembaga). Logam Cu(ll) merupakan bentuk paling toxic dan paling
umum ditemukan dalam lingkungan. lon Cu(ll) yang memiliki jari-jari ion
sebesar 0,96 A digunakan dalam sektor industri, seperti elektroplating, industri
cat dan warna, industri baja dan sebagainya (Y. Liu et al., 2023; Tasya agustina
et al., 2024). Meskipun tergolong komponen alami, konsentrasi logam berat
tembaga meningkat pada lingkungan secara signifikan akibat aktivitas manusia
yang menghasilkan air limbah (Hakim A, Subekti S, 2016; Setyaningrum et al.,
2018).

Logam berat tidak dapat terurai dam bersifat non-biodegradable.
Pencemaran logam berat tembaga pada badan air menimbulkan ancaman serius
bagi ekosistem perairan dan kesehatan manusia (Setyaningrum et al., 2018).
Apabila logam berat tembaga tertelan atau terhirup berlebih ke dalam tubuh,
unsur tersebut akan mengalami bioakmulasi. Logam berat tembaga umumnya
masuk kedalam tubuh manusia melalui rantai makanan sehingga menyebabkan
akumulasi logam pada organ manusia seperti ginjal, hati dan organ lainnya
hingga menyebabkan kematian. Manusia berada pada puncak tertinggi dalam
rantai makanan sehingga akumulasi logam meningkat seiring tingginya rantai

makanan dan menyebabkan dampak besar (Briffa et al., 2020).

Status pencemaran logam berat Cu(ll) telah diidentifikasi sebagai
kontaminan logam berat utama akibat banyaknya laporan nasional dan
internasional mengenai kontaminasi Cu(ll) dalam perairan (Y. Liu et al., 2023).

Penyesuaian kadar logam berat Cu(ll) dengan standar yang telah ditetapkan



perlu dilakukan menggunakan teknik penghilangan tembaga seperti teknologi
adsorpsi. Namun, metode adsorpsi sangat dipengaruhi oleh pH air yang diolah,
dengan pH optimum dilaporkan berada pada kisaran pH 2 hingga pH 6 (Hafizah
et al., 2022).
2.2 Adsorpsi
Teknologi adsorpsi adalah proses penyerapan substansi terlarut terhadap
luas permukaan zat atau benda penyerap dimana terjadi ikatan kimia-fisika
(Purwitasari et al., 2022). Daya tarik elektrostatis mengakibatkan polutan
bermuatan melekat pada permukaan adsorben yang memiliki muatan
sebaliknya (Kagalkar et al., 2025). Klasifikasi adsorpsi pada suatu substrat akan
dibedakan melalui interaksi antara substrat dan adsorbat (Sims et al., 2019).
Menurut Raji et al., (2023) adsorpsi diklasifikasikan menjadi dua jenis, yakni:
1. Adsorpsi Fisik
Adsorpsi fisik adalah pelekatan adsorbat pada permukaan
adsorben akibat adanya gaya Van der Waals yang tidak bergantung pada
sifat material. Ikatan ini dianggap interaksi lemah karena ikatan dapat
mudah putus. Pembentukan interaksi adsorpsi fisik berkisar 0,2 hingga
4 kJ/mol.
2. Adsorpsi Kemisorpsi
Adsorpsi kemisorpsi atau kimia merupakan adsorpsi yang terjadi
akibat adanya ikatan kimia yang menyebabkan gaya tarik yang kuat.
Mekanisnya adsorbat terikat secara kovalen pada adsorben melalui
transfer elektron dengan interaksi dua orde magnitude lebih kuat

daripada adsorpsi fisik.

Gambar 2. 1 Proses Adsorpsi
Sumber: (Ningsih & Said, 2016)



Dalam proses adsorpsi terdapat peranan penting yang perlu diperhatikan,
yakni adsorben. Adsorben yang baik memiliki luas permukaan tinggi untuk
memudahkan penjerapan adsorbat. Berdasarkan definisi International of
Pure and Applied Chemistry (IUPAC) ukuran pori adsorben digolongkan
sebagai berikut (Suryadi Ismadiji et al., 2021):

a. Mikropori: d < 20 angstrom
b. Mesopori: 20 < d < 500 angstrom
c. Makropori: d > 500 angstrom

2.2.1 Faktor-Faktor yang Mempengaruhi Proses Adsorpsi

Metode adsorpsi memiliki keunggulan pengoperasian sederhana,
tingkat penghilangan kontaminan tinggi, dan minim menimbulkan polutan
sekunder (Purwitasari et al., 2022). Menurut Youssif et al., (2024) terdapat
beberapa faktor yang mempengaruhi penyerapan adsorbat dalam proses

adsorpsi di antaranya:

1. Waktu Kontak
Waktu kontak merupakan faktor dalam mempelajari kondisi
kesetimbangan proses adsorpsi. Peningkatan waktu kontak
mengakibatkan jumlah ion polutan terserap oleh adsorben secara
betingkat hingga mencapai kondisi setimbang.
2. Suhu
Meningkatnya suhu dalam proses adsorpsi mengakibatkan laju
adsorpsi semakin meningkat dikaeenakan reaksi endotermik. Suhu
yang lebih tinggi memberikan banyak energi untuk proses adsorpsi
sehingga reaksi kimia terjadi cepat akibat adsorbat dapat ditransfer ke
situs aktif adsorben. Selain itu, suhu tinggi juga dapat membentuk situs
aktif baru pada permukaan adsorben sehingga adsorpsi dapat dengan
optimal.
3. Nilai pH
Nilai pH dalam proses adsorpsi memengaruhi muatan permukaan

adsorben dan derajat ionisasi larutan. Pada kondisi pH rendah, ion



10

hidrogen dalam larutan bersaing untuk melekat pada permukaan
adsorben mengakibatkan penurunan jumlah ion yang terserap.
Sebaliknya, pada pH tinggi ion hidroksida bermuatan negatif akan
membantu mengikat adsorbat dan terjadi presipitasi, sehingga
penghilangan adsorbat juga meningkat.
4. Ukuran Partikel Adsorben
Ukuran partikel yang kecil justru menyajikan luas permukaan yang
tinggi pada permukaan adsorben. Penurunan kinerja adsorpsi logam
berat terjadi ketika partikel adsorben cenderung besar, sehingga luas
permukaan dan situs aktif yang dihasilkan kecil (Fauzia & Purnama,
2021).
5. Dosis Adsorben
Peningkatan dosis adsorben dalam proses adsorpsi berbanding lurus
dengan luas permukaan yang dihasilkan sehingga proses adsorpsi
memiliki performa unggul dalam menyerap logam berat.
6. Konsentrasi Awal
Konsentrasi awal yang tinggi dapat meningkatkan kapasitas
adsorben untuk ion logam berat secara bertahap mencapai titik jenuh.
Kondisi ini dikaitkan dengan gradien konsentrasi dan gaya dorong

meningkat, menyebabkan kejenuhan pada situs aktif adsorben.

2.2.2 Efisiensi Removal

Efisiensi removal dalam proses adsorpsi digunakan untuk menganalisis
efektivitas adsorben dalam penjerapan adsorbat. Parameter ini menyatakan
persentase penurunan kadar adsorbat dalam larutan setelah proses adsorpsi.
Nilai efisiensi tertinggi dinyatakan sebagai kinerja adsorben dalam kondisi
terbaik pada proses reduksi adsorbat (Indah et al., 2022). Berikut merupakan
perhitungan untuk menentukan efisiensi removal sesuai pada Persamaan 2.1

_Ce

Co

%Removal = X 100% 2.1

Dengan:



Co = Konsentrasi Logam Cu(l1) awal (mg//L)
Ce = Konsentrasi Logam Cu(ll) akhir (mg/L)

2.2.3 Kapasitas Adsorpsi

Kapasitas adsorpsi dilakukan untuk menganalisis kapasitas adsorben
dalam mereduksi adsorbat. Kapasitas adsorpsi maksimum didapatkan dari
parameter dalam kondisi terbaik (Asnawati et al., 2017). Berikut merupakan
perhitungan untuk menentukan kapasitas adsorpsi sesuai pada Persamaan
2.2

(Co—CH)xV
qe=°Te 2.2

Dengan:

ge = Kapasitas Adsorpsi (mg/g)

Co = Konsentrasi Logam Cu(ll) awal (mg//L)
Ce = Konsentrasi Logam Cu(ll) akhir (mg/L)
V = Volume larutan (L)

M = Massa adsorben (g)

2.2.4 Isoterm Adsorpsi

Isoterm adsorpsi merupakan hubungan kesetimbangan antara jumlah
adsorbat yang tereduksi pada permukaan adsorben dan konsentrasi adsorbat
pada larutan dengan kondisi setimbang dan suhu konstan. Isoterm adsorpsi
diterapkan untuk merepresentasikan kemampuan adsorben dalam
mendispersikan adsorbat dalam situs aktif pada keadaan setimbang (Al-
Harby et al.,, 2021). Isoterm adsorpsi memiliki empat model untuk

menggambarkan kemampuan adsorben, diantaranya:

2.2.4.1 Isoterm Langmuir
Model Isoterm langmur digambarkan dengan pembentukan lapisan

tunggal (monolayer) pada permukaan homogen. Model ini dipakai saat

11
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permukaan adsorben seragam (Chen, 2015). Isoterm ini dinyatakan

dengan Persamaan 2.3

QmaxKLCe
=— 2.3
e = 11K,
Dengan:
g = Kapasitas adsorpsi pada keadaan setimbang (mg.g)
C., = Konsentrasi adsorbat larutan pada kesetimbangan
(mg.L™)
K, = Konstanta Langmuir yang berkaitan dengan afinitas
adsorpsi (L.mg™)
Gmaks = Kapasitas adsorpsi maksimum (mg.g?)

Plot nilai antara Ce/ge dan Ce akan memperoleh hubungan linier.
Nilai kapasitas adsorpsi (Qmax) dan konstanta Langmuir (K.) dapat
ditentukan masing-masing dari kemiringan kurva (1/gmax) dan titik

perpotongan (1/(qmax KL)). Grafik langmuir disajikan pada Gambar 2.1

Ceg 1/Om

1/(Om* .‘wI

Gambar 2. 2 Grafik Isoterm Langmuir
Sumber: (Miri & Narimo, 2022)

2.2.4.2 Isoterm Freundlich

Model Isoterm Freundlich digunakan untuk menggambarkan
adsorpsi dengan membentuk interaksi antar molekul menjadi multi
lapisan (multilayer) pada permukaan heterogen. Selain itu, pelekatan
adsorbat pada adsorben akibat perbedaan energi adsorpsi (Chen, 2015;
Vigdorowitsch et al., 2021). Isoterm Freundlich dinyatakan pada

Persamaan 2.4 maupun Persamaan 2.5

— K,C./m 2.4
qe F%e .



Atau bentuk linear:

1
log q. = logKyr + ;logCe 2.5
Dengan:
g. = Kapasitas adsorpsi pada keadaan setimbang (mg.g™)
C., = Konsentrasi adsorbat larutan pada keadaan setimbang
(mg.L?)
Kr = Konstanta Freundlich yang mereprentasikan kapasitas
adsorpsi (mg.g™t)
1/n = Parameter intensitas Freundlich

Nilai konstanta Freundlich ditentukan menggunakan garis linear
dengan persamaan y = a + bx, dimana slope merupakan nilai 1/n dan
nilai intersep (a) merupakan log Kr. Kurva isotherm Freundlich dapat
ditentukan dengan nilai log ge sebagai sumbu y dan log Ce sebagai

sumbu x.

Gambar 2. 3 Grafik Isoterm Freundlich
Sumber: (Miri & Narimo, 2022)

2.2.5 Kinetika Adsorpsi

Kinetika adsorpsi mereprentasikan mekanisme penjerapan ion logam

berat oleh adsorbent dan menentukan laju adsorpsi selama mereduksi kadar

adsorbat dalam larutan. Kinetika adsorpsi menggunakan sejumlah model

dalam menggambarkan nilai kinetika proses adsorpsi dan efisiensi

penyerapan logam berat (Raji et al., 2023). Model kinetika yang umum

digunakan adalah sebagai berikut:
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2.2.5.1 Model Kinetika Orde Satu Semu (Pseudo-First-Order)
Model kinetika orde satu semu atau pseudo-first-order (PFO)
digunakan untuk menggambarkan laju adsorpsi dengan anggapan laju
reduksi adsorbat sebanding dengan selisih antara kapasitas setimbang
dan kapasitas pada waktu tertentu. Model kinetika orde satu dinyatakan

sebagai Persamaan 2.6

dqt
e k1(q. — q¢) 2.6
Dengan:
ot = Kapasitas adsorpsi pada waktu t (mg.g™t)
de = Kapasitas adsorpsi pada kondisi setimbang (mg.g™)
ki = Konstanta laju pseudo-first-order (mint)

Apabila digabungkan dengan kondisi limit (t=0; ge =0;t=t; q:=
gt) maka kondisi pada Persamaan 2.6 akan berubah menjadi Persamaan
2.7

In(q, — q;) = Inq, — k4.t 2.7

Berdasarkan kondisi diatas didapatkan kurva dengan In(ge - qt) sebagai
sumbu y dengan nilai waktu (t) sebagai sumbu X. Nilai slope = - ki

dengan In ge sebagai intersep.

2.2.5.2 Model Kinetika Orde Dua Semu (Pseudo-Second-Order)
Model Kkinetika orde satu semu atau pseudo-second-order (PSO)
digunakan untuk menggambarkan laju adsorpsi dengan asumsi laju
adsorpsi berbanding lurus dengan kuadrat kapasitas adsorpsi pada waktu
setimbang dan kapasitan pada waktu tertentu. Model kinetika orde dua

semu dinyatakan pada Persamaan 2.8

dq;

7= ky(qe — q¢)* 2.8
t

Dengan:
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ot = Kapasitas adsorpsi pada waktu t (mg.g?)
e = Kapasitas adsorpsi pada kondisi setimbang (mg.g™)
k., = Konstanta laju pseudo-second-order (min)

Apabila digabungkan dengan kondisi limit (t = 0; ge = 0; t = t; gt = qr) maka
kondisi pada Persamaan 2.8 akan berubah menjadi Persamaan 2.9

== (o) + () 29
gt \k,q.? e '

Berdasarkan kondisi diatas, kurva pseudo-second-order diperoleh dengan

memplot nilai t/q: terhadap waktu t. Nilai slope adalah ge dengan k» sebagai

intersep.

2.3 Nano Zero Valent Iron (nZV1)

Nano zero valent iron (nZVI) merupakan salah satu teknologi nano yang
menjanjikan dalam remediasi air karena memiliki kinetika reaksi cepat akibat
luas permukaan dan reaktivitas tinggi (Toli et al., 2024). Luas permukaan
spesifik menyebabkan kapasitas sorpsi nZV1 dapat mereduksi kontaminan lebih
tinggi dalam satuan gram. Apabila dibandingkan dengan besi nol valent (ZV1),
reaktivitas nZVI dapat 10 hingga 1000 kali lebih tinggi. Oleh sebab itu,
keunggulan utama nZVI terletak pada kemampuannya dalam degradasi polutan
dengan waktu remediasi yang singkat (Adusei-gyamfi & Acha, 2016). Di sisi
lain, nZVI menghandapi tantangan akibat aktivitas reduksi yang tinggi.
Tantangan tersebut berkaitan dengan aglomerasi nanopartikel sehingga
diperlukan bahan pendukung untuk meminimalkan terjadinya penggumpalan
(Mehrabi et al., 2019).

Gambar 2. 4 Mekanisme nZV1 dalam Media Larutan
Sumber: (Tarekegn et al., 2021)
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Besi (Fe) sebagai unsur utama penyusun nZVI menunjukkan keunggulan
dalam donor elektron yang efektif tanpa bergantung pada ukuran partikel
akibat memiliki potensial reduksi standar sebesar -0,440 V. Berdasarkan hal
tersebut, Fe mampu mendegradasi polutan yang memiliki potensial lebih tinggi
dari -0,440 V (Tarekegn et al., 2021; Toli et al., 2024). Namun, dalam sistem
akuatik, nZV1 umumnya beraksi dengan air dan oksigen terlarut, sebagaimana

disajikan pada Persamaan 2.10 dan Persamaan 2.11
Fe® + 2H,0 - Fe?*+H, + 20H" 2.10
2Fe® + 4H,0 + 0, - Fe?*+ 2H,0 2.11

Oksidasi Fe bereaksi dengan H* dan menghasilkan produk ion OH-
(Persamaan 2.10 dan 2.11), akibatnya terjadi peningkatan pH larutan menjadi
kondisi basa. Lapisan oksida pasif terbentuk dari kecenderungan nZV1 dalam
bereaksi dengan air maupun oksigen terlarut sebelum berinteraksi dengan
polutan. Meskipun demikian, lapisan tersebut merupakan salah pendukung
terjadinya (ko)presipitasi pada polutan. Struktur nZVI terdiri dari inti yang
bersifat sebagai reduktan (melepaskan elektron) untuk mereduksi polutan serta
selubung (shell) yang berperan sebagai sorben dalam mengadsorpsi ion logam
ataupun anion (Tarekegn et al., 2021). Logam berat seperti Cu(ll) dan Pb(lIl)
dapat dihilangkan dengan larutan melalui reduksi menjadi Cu® dan Ph°, serta
adsorpsi kation-anion pada lapisan selubung. Disampingi tu, Pb(ll) akan
mengalami presipitasi menjadi Pb(OH). menjadi endapan. Mekanisme
adsorpsi logam berat bergantung pada sifat kimia logam dalam fase cair (S. Li
et al., 2024; Tarekegn et al., 2021).

M(0)

" M(IT)

-«

Fe(ll) / Fe(ln)

Gambar 2. 5 Struktur nZVI
Sumber: (Tarekegn et al., 2021)



Nano Zero Valent Iron (nZVI) disintetis dengan mereaksikan garam atau
senyawa besi dengan agen pereduksi, seperti natrium borohidra (NaBH4). Besi
sulfat heptahidrat (FeSO4.7H20) sebagai prekusor akan melepaskan 2* elektron
menjadi O dikarenakan muatan unsur besi bereaksi dengan unsur boron dan
membentuk senyawa metaborat (Wardiyati et al., 2013). Menurut Adusei-
gyamfi & Acha, (2016) reaksi senyawa kimia antara besi sulfat heptahidrat dan

natrium borohidra dipaparkan pada Persamaan 2.12

2Fe* (4q) + BHy + 3H,0 — 2Fe®s + HyBO3 + 4H{pgy + 2Hyy 212

2.4 Fly Ash

Fly ash merupakan salah satu produk samping dari hasil pembakaran batu
bara industri ataupun pembangkit (Sinardi, 2022). Pada tahun 2019, produksi
batubara mencapai 610 juta dengan asumsi 5% terakumulasi menjadi residu
sebesar 6,648 juta ton fly ash karena 10-20% sisanya merupakan bottom ash
(Wijaya et al., 2021). Meskipun fly ash telah ditetapkan sebagai limbah non-
B3 terdaftar, pemanfaatannya di Indonesia masih berada di kisaran 1%
(Syawaliani & Utomo, 2024). Fly ash merupakan material kompleks tidak
seragam yang didominasi mineral seperti silika (SiO2), alumina (Al2O3). Selain
itu, fly ash juga kaya akan logam berat besi, seng, mangan dan boron (Febrianti
etal., 2022).

Timbulan fly ash yang tidak terkelola dengan baik akan memberikan
dampak negatif terhadap lingkungan. Selama proses penumpukan terbuka, zat
yang terkandung dalam fly ash akan larut terbawa air hujan dan masuk kedalam
tanah maupun badan air (Z. Zhang et al., 2022). Mengatasi hal tersebut, fly ash
memiliki potensi dimanfaatkan karena memiliki unsur penyusun utama seperti
silika (SiO2), alumina (Al203), dan besi oksida (Fe20s3).

2.4.1 Klasifikasi Fly Ash

Menurut standar SNI 2460:2014 Spesifikasi Abu Terbang Batubara Dan
Pozolan Alam Mentah Atau Yang Telah Dikalsinasi Untuk Digunakan
Dalam Beton, (2014) fly ash diklasifikasikan dalam 3 kelas sebagai berikut:
(1) Kelas N
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Kelas N merupakan pozzolan alami sehingga karakteristik kimia
tergantung jenis material seperti abu vulkanik, diatomit dan sebagainya.
Pada umumnya, kelas N kaya akan silika (SiO2) dan alumina (Al2O3)

(2) Kelas F

Fly ash kelas F berasal dari pembakaran batu bara tipe anthracite
atau bituminous. Senyawa kimia yang dimiliki fly ash kelas F adalah
SiO2 + Al203 + FeOs > 70%. Kandungan CaO yang dimiliki relatif
rendah.

(3) Kelas C

Fly ash kelas C berasal dari pembakaran batu bara tipe lignite atau

subbituminious yang memiliki senyawa kimia SiO2 + Al,O3 + FeOs >

50%. Fly ash tipe C mengandung kadar kalsium lebih tinggi.

2.5 Zeolit

Zeolit adalah kristalin aluminosilikat yang dibentuk oleh unit tetrahedral
silika (Si02) dan alumina (Al.Oz3) yang dihubungan oleh atom oksigen. Zeolit
berasal dari kata Yunani (zein), “mendidih,” dan (lithos) “batu,” dan secara
harfiah berarti “batu mendidih”. Struktur zeolit menghasilkan jaringan berpori
dengan rongga yang saling terhubung, yang umumnya dapat menampung kation
yang dapat ditukar dengan kation lain. Kation tersebut berfungsi untuk
menetralkan muatan negatif pada struktur aluminosilikat (Alotaibi, 2025).
Struktur zeolit disajikan pada Gambar 2.5

SOD (sodalite)

LTA (zeolite A)
MFI (ZSM-5) FER (fe

&,
28 20 8

MOR ( BEA (zeolite beta) EMT (EMC-2)

%@%@%@

Gambar 2. 6 Struktur Zeolit
Sumber: (Alotaibi, 2025)
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Penggunaan zeolit dapat mendukung keberlanjutan dikarenakan dapat
dilakukan metode regenerasi. Menurut Kuldeyev et al., (2023) metode regenerasi

yang dapat dilakukan antara lain:

(1) Regenerasi Kimia
Regenerasi kimia mengacu pada pemberian reagen organik maupun
anorganik cair atau gas pada suhu tidak melebihi 100°C.
(2) Regenerasi Termal
Regenerasi termal dilakukan dengan penambahan uap gas dengan rentang

suhu 100-400°C dikarenakan nilai entalpi yang tinggi.

2.5.1 Zeolit Alam
Zeolit alam paling umum adalah klinoptilolit, analcime, laumontite, dan
modernit. Menurut Mambetova et al., (2024), Zeolit diklasifikasikan dalam

tiga jenis, yakni:

(1) Kandungan silika rendah dimana raiso Si/Al sebesar 1-2.
(2) Kandungan silika menengan dengan rasio Si/Al sebesar 3-10.

(3) Kandungan silika tinggi dengan rasio Si/Al >10.

Semakin tinggi nilai rasio Si/Al maka zeolit memiliki sifat material dengan
stabilitas termal, hidrofobisitas, kekuatan situs asam, afinitas terhadap
senyawa non-polar, serta ketahanan terhadap lingkungan asam. Sebaliknya,
memiliki sifat material dengan hidrofilisitas, kapasitas pertukaran ion,
jumlah kation ekstra-kerangka, serta intensitas interaksi dengan molekul
polar (Kordala & Wyszkowski, 2024). Berikut merupakan jenis-jenis zeolit

alami, di antaranya:

Tabel 2. 1 Jenis-Jenis Zeolit Alami

Jenis
No Jenis Zeolit Rumus Kimia Simetri
Struktur
1 | Klinoptilolit HEU (Na,K,Ca)s[AlsSi 10024].12H,0 | Monoklinik
2 | Mordenit MOR (Na, K)g[Al12Si240g].24H,0 Ortorombik
3 | Kabazit CHA (Ca,Na);[Als Si12024].6H0 Fombohedral
4 | Philipsite PHI (K2, Naz, Ca)AlsSi1202412H,0 | Monoklinik
5 | Analcime ANA Na[AlSi»06].H20 Kubik
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Jenis
No Jenis Zeolit Rumus Kimia Simetri
Struktur
6 | Erionit ERI Na,K,Ca)1—-x[Al12Si»40g].6H,O | Heksagonal
7 | Stilbite STI (Na,Ca)4AlsSizn01g 7H0 Monoklinik
8 | Laumontite LAU (Ca2Al10Si12020).4H20 Monoklinik
9 | Ferrierit FER (K,Ca)1—x[Al12Si24018].6H,0O | Ortorombik

Sumber : (Mambetova et al., 2024)

2.5.2 Zeolit Buatan

Zeolit buatan disintetis dengan berbagai sumber silikon dan
alumunium melalui beberapa proses (Indira & Abhitha, 2022). Metode
aktivasi zeolit meliputi pemanasan di suhu tinggi, perlakuan asam dan
peleburan alkali (Febrianti et al., 2022; Suryani, 2021). Pilihan metode
aktivasi zeolit berdasarkan unsur penyusun material dan disesuaikan
kebutuhan. Pada metode alkali fusi, bahan baku direaksikan dengan alkali,
seperti natrium hidroksida padat, yang berfungsi sebagai aktivator proses
zeolitisasi. Tahap awal sintesis melibatkan aktivasi termal material awal
pada suhu sekitar 500-650°C dengan bantuan gelombang mikro
(microwave). Dalam metode ini, bertujuan untuk mengurangi waktu reaksi
dan konsumsi energi (Makgabutlane et al., 2020). Selanjutnya, campuran
reaksi mengalami proses penuaan (aging) pada suhu 20-50°C. Selama
proses fusi, ion natrium (apabila menggunakan NaOH) dalam menstabilkan
struktur kristal subunit zeolit, sehingga meningkatkan jumlah zeolit yang

terbentuk selama proses sintesis kimia (Kordala & Wyszkowski, 2024).

Alkali fusi merupakan salah satu proses aktivasi termal melalui
kalsinasi campuran abu terbang batubara dan bahan alkali untuk
meningkatkan reaktivitas silika dan alumina. Dibandingkan KOH,
penggunaan natrium hidroksida (NaOH) lebih efektif karena mampu
mengonversi fase inert seperti kuarsa dan mullit menjadi silikat dan
aluminat yang mudah larut. Spesies reaktif ini berperan sebagai prekursor
penting dalam pembentukan struktur zeolit pada tahap sintesis selanjutnya
(Paramitha, 2020). Berikut adalah reaksi alkali antara natrium hidroksida

dengan alumina dan silikat (Paramitha, 2020).



10NaOH + 3Al,05.25i0, —» 2Na,Si0s + 6NaAlO, + 5H,0  2.13
2NaOH + Si0Os; - Na,SiO5 + H,0 2.14

Berbagai penelitian telah mengembangkan metode sintesis zeolit yang
lebih ramah lingkungan, seperti ultrasonik dan microwave, untuk
mengurangi waktu reaksi, temperatur, dan konsumsi energi. Metode
ultrasonik terbukti mampu mempercepat kristalisasi dan menurunkan
temperatur pembentukan zeolit dibandingkan metode hidrotermal
konvensional. Sementara itu, metode hidrotermal berbantuan microwave
memanfaatkan energi microwave untuk mempercepat pelarutan komponen
fly ash sebelum proses kristalisasi. Namun, sintesis zeolit menggunakan
microwave secara penuh, yaitu pada tahap pelarutan dan Kkristalisasi, masih
jarang dilakukan. Penelitian sebelumnya menunjukkan bahwa iradiasi
microwave tanpa pemanasan konvensional belum berhasil membentuk fase
zeolit, sehingga diperlukan optimasi kondisi proses untuk menghasilkan

zeolit secara efektif dengan metode microwave (Makgabutlane et al., 2020).

2.6 Komposit Zeolit Sintetis - Nano Zero Valent Iron (nZV1)

Komposit merupakan pengembangan teknologi adsorben dalam proses
adsorpsi dengan menggabungkan dua atau lebih material yang berbeda untuk
memperoleh sifat yang baik dibandingkan masing-masing material
penyusunnya (Sharma et al., 2020). Dalam penelitian ini, dilakukan
pengompositan zeolit sintetis dengan nZV1 untuk menggabungkan keunggulan
masing-masing material. Nano Zero Valent Iron (nZV1) memiliki kemampuan
reduksi yang tinggi karena reaktivitasnya yang tinggi. Namun, nZVI memiliki
kendala dalam penerapannya secara tunggal yakni mengalami penggumpalan
atau aglomerasi. Oleh karena itu, nZVI umumnya digunakan sebagai prekusor
yang dikombinasikan dengan material lain untuk meningkatkan kestabilannya
dalam adsorpsi (S. Li et al., 2024; Stefaniuk et al., 2016).

Sementara itu, zeolit berfungsi sebagai material penyangga karena memiliki
struktur berpori yang stabil dan mempertahankan sifat dasarnya apabila

dilakukan regenerasi (Gharbani, 2024). Apabila zeolit digunakan sebagai bahan
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tunggal, kemampuan zeolit dalam melakukan penjerapat adsorbat masih
terbatas (Z. Li et al., 2018). Zeolit dalam penelitian ini berasal dari pemurnian
fly ash sehingga didapatkan zeolit sintetis untuk material penyangga nZVI.
Penggunaan zeolit sintetis berbasis fly ash bertujuan untuk pemanfaatan limbah
guna memaksimalkan sumberdaya yang berkelanjutan (Gharbani, 2024; Liang
et al., 2024).

2.7 Spektrofotometri UV-Vis

Spektrofotometer UV-Vis digunakan untuk mengukur mengukur serapan
cahaya suatu sampel berupa larutan pada rentang sinar ultraviolet, sehingga
dapat digunakan untuk menentukan konsentrasi senyawa Analisis kuantitatif
dilakukan menggunakan metode kurva kalibrasi, yaitu dengan menentukan
konsentrasi sampel berdasarkan persamaan regresi linear dari larutan standar
(Sulistyani et al., 2023). Penentuan konsentrasi menggunakan spektrofotometri
UV-Vis didasarkan pada Hukum Beer-Lambert yang menyatakan bahwa
serapan cahaya berbanding lurus dengan konsentrasi dan panjang lintasan
cahaya. Zona dekat UV memiliki panjang gelombang 200-400 nm, sebaliknya
pada wilayah tampak memiliki panjang gelombang sebesar 400-800 nm (Dubey
et al., 2024).

Gambar 2. 7 Spektrofotometri UV-Vis

2.8 Pengujian Karakteristik
Karakteristik adsorben dilakukan untuk mengetahui sifat fisik dan kimia
material yang berperan penting dalam proses adsorpsi. Berikut adalah pengujian

karakteristik adsorben dalam proses adsorpsi.



2.8.1 Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)

Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) digunakan untuk
memberikan ikatan molekuler dan gugus fungsional yang memiliki momen
dipol. Dalam proses adsorpsi, analisis FTIR digunakan untuk membedakan
puncak serapan spesifik yang sesuai dengan berbagai gugus fungsional,
sehingga menandakan keterlibatan dalam reduksi ion logam (Pasieczna-
Patkowska et al., 2025).

FTIR merupakan metodologi spektral yang digunakan berdasarkan
getaran dan rotasi atom. Berkas cahaya inframerah dengan panjang
gelombang kontinu diterapkan pada molekul target, cahaya dengan bilangan
gelombang tertentu memberikan perbedaan energi sehingga menghasilkan

nilai serapan spektrum (Gong et al., 2024).

Gambar 2. 8 Fourier Transform Infrared Spectroscopy
2.8.2 Brunauer—-Emmett-Teller (BET)

Brunauer—-Emmett-Teller (BET) merupakan metode untuk
menganalisis luas permukaan spesifik material padat. Pengukuran
dilakukan dengan menggunakan gas N2 pada suhu 77 K. Pengujian
karakteristik BET dilakukan pendekatan dengan proses adsorpsi-desorpsi
sehingga dapat diketahui porositas seperti diameter pori, luas permukaan
(m?/g) dan volume pori (cc/g). Dalam proses reduksi adsorbat, karakterisasi
ini berkaitan dengan elemen utama adsorpsi yakni adsorben. Kineja
adsorben berkaitan langsung dengan luas permukaan, volume pori dan
diameter pori (Macchi et al., 2025; Verma et al., 2024)
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Gambar 2.9 Quantachrome Quadrasorb-Evo Surface Area & Pore Size Analyzer

2.8.3 X-Ray Fluorescence (XRF)

X-Ray Fluorescence adalah metode analisis komposisi unsur suatu
material. Hasil uji dari XRF didapatkan nilai komposisi berupa persentase.
Mekanisme pengujian ini berkaitan dengan sinar-X, sehingga energi dan
intensitas pancaran dapat diketahui unsur penyusun dalam suatu material.
Alat menghasilkan spektrum puncak energi/panjang gelombang. Setiap
puncak mewakili unsur tertentu, sedangkan tinggi/luas puncak mewakili

terkait nilai persentase unsur penyusun (Jamaludin & Adiantoro, 2012).
= L.
'€~ :' - wg
S
Gambar 2.10 X-Ray Fluorescence
2.8.4 X-Ray Diffraction (XRD)
X-Ray Diffraction (XRD) digunakan untuk menganalisis struktur

kristal/fase kristalin suatu material. Hasil uji dari XRD didapatkan struktur
kristalin berupa persentase. Metode karakterisasi XRD menggunakan
analisis pola difraksi sinar-X Ketika mengenai sampel material sehingga
dapat mengidentifikasi fase/mineral, dan tingkat kristalinitas. Sinar X
menghasilkan puncak uncak pada sudut tertentu sesuai dengan Hukum
Bragg (A. Ali et al., 2022; Omidi et al., 2017). Berikut merupakan

persamaan hukum bragg ditampilkan pada Persamaan 2.15



nl = 2d sinf 2.15
Dengan :
= Orde difraksi (bilangan bulat: 1, 2, 3, ...)
= Panjang gelombang sinar-X (nm)
Jarak antar bidang Kisi kristal (nm)
= Sudut Bragg (°)
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Gambar 2.11 X-Ray Diffraction

2.8.5 pH Point Zero Charge (pHpzc)

pH Point Zero Charge (pHpzc) bertujuan untuk menganalisis
mekanisme adsorpsi pada permukaan adsorben. Penentuan pHpzc adsorben
dilakukan menggunakan larutan elektrolit NaCl 0,1 M dan rentang pH
menggunakan NaOH dan HCI 0,1 M (A. Salama & Sakhawy, 2023).

2.9 Analysis of Variance (ANOVA)

Analysis of Variance (ANOVA) merupakan salah satu pengujian untuk
menganalisis perbedaan rata-rata dari 2 kelompok atau lebih. Pengujian
hipotesis dilaksanakan untuk mendefinisikan suatu dasar sehingga bukti data
dalam menentukan sesuatu dapat diterima atau ditolak kebenarannya. Tiga
syarat utama ANOVA adalah: data independen, varians homogen, dan distribusi
normal (Lestari et al., 2025). Uji ANOVA dibagi menjadi tiga, yaitu:

1. Analisis Varian Satu-Arah (One-Way ANOVA)

One-Way ANOVA menganalisis satu variabel tunggal dengan
membandingkan hasil pengukuran dari beberapa sampel guna
menguji hipotesis nol bahwa populasi memiliki rata-rata yang sama.
Variabel yang dianalisis bersifat kuantitatif dan merupakan variabel
terikat (dependent variable) (Lestari et al., 2025).
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2. Analisis Dua-Arah (Two-Way ANOVA)

Two-Way ANOVA digunakan untuk mengidentifikasi dua faktor
yang berpotensi menyebabkan perbedaan pada variabel terikat
(dependent variable) (Talakua et al., 2018).

3. Analisis Tiga-Arah (Three-Way ANOVA)

Three-Way ANOVA digunakan untuk mengidentifikasi tiga faktor
yang berpotensi menyebabkan perbedaan pada variabel terikat
(dependent variable) (Sundari et al., 2025).



2.10 Penelitian Terdahulu
Tabel 2. 2 Penelitian Terdahulu

84,4%)

) ) ) ] Waktu | Kapasitas .
No Material Kontaminan | Konsentrasi | pH Dosis Suhu Removal Reusability Sumber
Kontak | Adsorben
) (Ulatowska et
1. | Fly Ash Cu(ll) 1000 mg/L | 5,5 50 g/L 25°C | 480 min | 44,90 mg/g 90% -
al., 2020)
5 g/100 .
. . (Elboughdiri,
2. | Natural Zeolit Cu(ll) 400 mg/L 5 mL 25°C | 480 min 2,1 mg/g 92% - 2020)
(50 g/L)
Greek Fly ) Vavouraki &
3. Cu(ln 200 mg/L 55 1,5¢g/L 25°C | 60 min 310 mg/g 80% -
Ash Bartzas, 2020)
0,2 g/25
Fly Ash Nort ) (Buema et al.,
4, ) Cd(1n 120 mg/L 5 mL 25°C | 30min | 28,09 mg/g - -
Romania 2020)
(84g/L)
) 6 siklus (97%;
Zeolite 0,2
] 96%; 95%; (Yang et al.,
5. | Natural As(V) 100 mg/L 4 g/50mL 25°C | 175min | 21,56 mg/g | 84,23%
90%; 85%; 2022)
@nzVI (4 g/lL)
60%)
] 5 siklus,
Zeolite 0,1 g/50 .
) o ) (98,7%; 90,7%; (Gharbani,
6. | Clinoptilolite Cu(ll) 60 mg/L 8 mL 25°C | 30min | 61,72mg/lg | 94,75%
89,8%; 87,6%); 2024)
@nzVI (2 g/L)
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BAB Il1
METODOLOGI PENELITIAN

Penelitian tugas akhir ini menganalisis terkait adsorpsi menggunakan zeolit
sintetis dari pemanfaatan fly ash yang dikompositkan dengan Nano Zero Valent
Iron (nZV1) untuk mereduksi parameter logam berat Cu(ll). Penelitian ini disusun
secara terencana dan sistematis sehingga memerlukan metodologi penelitian untuk
menyelesaikan permasalahan yang menjadi dasar penelitian ini sehingga

diharapkan mendapat hasil penelitian yang komprehensif.

3.1 Diagram Alir Penelitian

Penelitian ini menggunakan komposit Zeolit Sintetis - Nano Zero Valent
Iron (nZV1) untuk mereduksi kandungan logam berat Cu(ll) secara batch.
Kerangka penelitian akan disajikan pada Gambar 3.1

| Tdentilikasi Masalah |
\
Kondisi Eksisting i Kondisi Tdeal

e Limbah logam berat Cu(IT) di Indusiri e Baku mutu limbah cair untuk indusiri
Elekiroplating sebesar 85 mg/l (Kaung et pelapisan logam  adalah 0.5 mg/l
al., 2025). (Permenlhk No. 5, 2014).

# Di Indonesia, peman/faatan ly ash masih ® Pengoptimalan limbah Fly Ash secara
kurang maksimal dibandingkan negara- maksimal, salah satunya dimanfaatkan|
negara lain, dimana hanya tiga PLTU menjadi  komposit  zeolit sintetis  dan
nasional yang mengantongi pemantaatan Nano Zero Valent Iron untuk teknologil
fly ash dan bottom-ash (FABA), yaitu adsorpsi (Ma etal., 2018).

PLTU Suralaya, Labuan dan Indramayu. ® Pemanfaatan limbah fly ash  schagail
(Olii er al., 2023) bahan baku zeolit sintetis menawarkan|
® Penelitian penghilangan logam berat alternatif  lebih  berkelanjutan  karenal
dalam air masih banyak menggunakan Jumlahnya  melimpah, proses sintesis
zeolit alam sebagai pendukung padahal dapat dikendalikan untuk menghasilkan

malerial ini memiliki keles berupa zeolil  dengan  luas  permukaan  donl

variasi sifat alami, keterbatasan pasokan, kemurnian lebih tinggi, serta sckaligus|
serta dampak lingkungan dard aklivilas mendukung pengurangan limbah indusir

penambangan (Senila & Cadar, 2024). (Mlonka-Medrala, 2023).

Menelaplkan Tde Penelitian
Komposit Nano Zero Valent Iron dan Zeolit Sintetis dari Pemanfaatan Fly Ash
untuk Reduksi Logam Berat Cu(IT) pada Air Limbah

v

‘ Merumuskan Masalah |

¥

‘ Merumuskan Tujuan |

1

Studi Literatur
Karakteristik tiy ash, Sintetis [y ash, None Zero Vedent dron, Komposit Zeolit Sintetis-

nZV1, Proscs Adsorpsi, Logam Berat Cu(Il), Literatur variasi pH; wakiu kontak, massa
adsorben: standar pengujian logam berat Cu(Tl)

&
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Pengumpulan Data
Data Primer:

Data pengaruh pH, massa adsorben dan waktu kontak terhadap konsentrasi awal sebelum dan
sesudah adsorpsi logam berat Cu(TTy; Karakteristik material menggunakan XRD. SEM, BET,

FTIR, VSM, Zeta Potensial, XRF; Uji reusabilitas adsorben. Polensial).

Data Sekunder:

Komposisi kimia raw material (ly ash berdasarkan wji X-Ray Fluorescene (XRF) dari perusahaan

penghasil.

L]
| Melakukan Preparasi Bahan Baku ‘

¥
| Preparasi Fly Ash |

i—l

Uji Karakteristik
Struktur
XRD, FTIR

| Peleburan Alkali | ‘ Pembuatan Larutan Natrium Aluminat
[ |
¥
| Wakiu aging tanpa perlakuan |
¥
| Proses Kalsinasi ‘
¥

4—' Feolit Sintetis

¥

| Pembuatan Kompaesit Z@nZV1 ‘

v—I

| Zeolit Sintetis | Tambahkan FeSO4.7120 ‘

T T
¥

| Labu Leher Tiga ‘
¥
‘ Titrasi dengan NaBII4 |
A

‘ Injeksi Gas N2 ‘

Uji Karakteristik
Stroktor
XRD, FTIR

¥

« 1‘ Komposit Z@n#V1 I——)

Uji Karakteristik
Maorfologi/ Permukaan

¥

BET, pHpzc

Proscs Adsoipsi Logam Berat Cu(IT) dengan Sistem |
Baich

Pengujian Variasi Walktu Kontak dan
Konsentrasi Awal

¥

‘ Pengujian Larutan pH ‘

¥

‘ Pengujian Massa Adsorben ‘

¥

‘ Pengujian Reusabilitas Adsorben ‘

Uji Karakteristik
Struktur
XRD, FTIR

¥

¥

Uji Karakteristik
Morfologi/ Permukaan
BET

Pembacaan Data Adsorpsi Menggunakan
Spekitr tri UV-Vis

| Analisis Hasil Penelitian

7

‘ Mengolah Data Statistik

¥

| Penarikan Kesimpulan dan Saran

(—‘ Proses Adsorpsi Logam Berat Cu(IT) dihentikan I—)

Gambar 3. 1 Diagram Alir Penelitian




3.2 ldentifikasi Masalah

Peneliti mengidentifikasi masalah dengan melakukan pengukuran dan
pengujian di laboratorium. Timbulan fly ash yang diperkirakan terus meningkat
signifikan apabila penggunaan batu bara digunakan secara masif untuk
operasional Pembangkit Listrik Tenaga Uap (PLTU) tentu menjadi salah satu
tantangan di Indonesia. Di samping itu, permasalahan terkait air limbah yang
dihasilkan dari proses industri elektroplating turut menjadi kontributor
meningkatnya pencemaran di badan air akibat tingginya kandungan logam berat
Cu(ll).

3.3 Studi Literatur

Penelusuran literatur oleh peneliti digunakan sebagai landasan dasar
penelitian berdasarkan sumber yang relevan dan kredibel sehingga dapat
menjadi bahan pertimbangan dalam mengatasi permasalahan. Referensi
yang digunakan dalam penelitian ini diantaranya buku, artikel ilmiah,
prosiding konferensi ilmiah, laporan penelitian lembaga resmi, SNI dan
peraturan-peraturan terkait dengan penelitian. Studi literatur variasi pH;
waktu kontak; massa adsorben; standar pengujian logam berat Cu(ll);
penelitian terdahulu mengenai sintetis adsorben; dan penyerapan logam
Cu(Il) terhadap fly ash, zeolit, maupun komposit zeolite-nZV1 serta Nano
Zero Valent Iron (nZV1).

3.4 Penetapan Rumusan dan Batasan Masalah

Penetapan rumusan masalah yang diangkat dalam penelitian berdasarkan
identifikasi masalah dan studi literatur. Peneliti juga menentukan batasan
masalah untuk membatasi ruang lingkup penelitian sehingga penelitian dapat

selaras dan terarah.

3.5 Penetapan Tujuan dan Manfaat Penelitian
Penetapan tujuan penelitian selaras dengan rumusan masalah yang diangkat.
Peneliti juga menetapkan manfaat penelitian diharapkan dapat menjadi

kontribusi ilmiah dari hasil penelitian yang telah didapatkan.
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3.6 Pengumpulan Data

Sumber data dalam penelitian ini meliputi data primer dan data sekunder
sebagai sumber data utama untuk mendukung penelitian dalam memperoleh
informasi yang komprehensif untuk menjawab rumusan masalah dan
mendukung capaian tujuan penelitian. Berikut merupakan data-data yang

diperlukan meliputi:

3.6.1 Data Primer

Data pengaruh pH, massa adsorben dan waktu kontak terhadap
konsentrasi awal sebelum dan sesudah adsorpsi logam berat Cu(ll);
Karakteristik material menggunakan XRF, XRD, BET, FTIr, pHpzc dan Uji

reusabilitas adsorben.

3.6.2 Data Sekunder
Data sekunder yang digunakan meliputi komposisi kimia raw material
fly ash berdasarkan uji X-Ray Fluorescene (XRF) dari perusahaan

penghasil.

3.7 Penentuan Tempat dan Waktu Penelitian
Penelitian dilakukan di beberapa tempat dan waktu yang dapat menunjang

berjalannya penelitian ini.

3.7.1 Penentuan Tempat Penelitian
Penelitian ini dilakukan dibeberapa tempat meliputi:

1) Laboratorium Limbah PPNS

2) Laboratorium Polimer dan Membran UBAYA

3) Laboratorium UBAYA-Life

4) Laboratorium Terpadu UlI

5) Laboratorium Energi dan Lingkungan ITS
3.7.2 Penentuan Waktu Penelitian

Waktu penelitian akan dilaksakan pada bulan Januari 2026 sampai

dengan bulan Juni 2026 (6 bulan).



3.8 Metode Penelitian

Metode penelitian adsorpsi menggunakan komposit Zeolit Sintetis — Nano
Zero Valent Iron (Z@nzZV1) untuk mereduksi logam berat Cu(ll) dilakukan
secara batch pada skala laboratorium. lon Cu(ll) dipilih sebagai target adsorbat
karena merupakan salah satu kontaminan utama yang umum dijumpai dalam air
limbah industri elektroplating. Namun demikian, penelitian ini difokuskan
secara spesifik pada perilaku adsorpsi Cu(ll) sebagai model kontaminan,
sehingga pengujian dilakukan menggunakan larutan artifisial dengan larutan
induk 500 ppm dan sistem batch guna mengontrol variabel percobaan secara
lebih terukur.

Penelitian ini bertujuan untuk menentukan parameter adsorpsi dengan
kondisi terbaik sehingga diperoleh efisiensi penyerapan Cu(ll) yang paling
efektif. Analisis kadar logam berat Cu(ll) mengacu pada SNI 6989.6:2009 Air
dan Air Limbah — Bagian 6: Cara Uji Tembaga (Cu) secara Spektrofotometri
Serapan Atom (SSA) — Nyala (2009) sebagai referensi. Namun, dalam penelitian
ini menggunakan reagen Na-dietilditiokarbamat dan alat Spektrofotometer UV-

Vis sesuai dengan penelitian yang dilakukan oleh Pratiwi dan Sunarto, (2018).

3.9 Populasi dan Sampel Penelitian

Penelitian ini melibatkan populasi dan sampel, di mana populasi
merepresentasikan keseluruhan ruang lingkup objek penelitian, sedangkan
sampel merupakan bagian dari populasi yang dipilih untuk mewakili

karakteristik populasi tersebut.

3.9.1 Populasi Penelitian
Populasi dalam penelitian ini adalah air limbah artifisial

mengandung logam berat Cu(ll).

3.9.2 Sampel Varian

Sampel varian pada penelitian ini adalah air limbah artifisial Cu(ll)
menggunakan larutan induk sebesar 500 mg/L yang diencerkan untuk
penelitian pengaruh konsentrasi logam berat sebesar 50; 100; 150; 200; 250;
300; 350; 400; 450 mg/L.
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3.10 Penentuan Variabel dan Parameter Bebas

Dalam penelitian ini terdapat 3 (tiga) variabel penelitian yakni variabel

bebas, variabel terikat dan variabel kontrol.

3.10.1 Variabel Bebas

Variabel bebas merupakan variabel independen yang berarti dapat

berdiri sendiri tanpa dipengaruhi oleh variabel lainnya. Berdasarkan

rumusan masalah pada penelitian, didapatkan variabel bebas yang akan

digunakan pada penelitian. Variabel bebas dapat dilihat pada Tabel 3.1

Tabel 3. 1 Variabel Bebas Penelitian

No | Variabel Deskripsi Operasional Satuan Alat Ukur
1. | pH Pengujian pH untuk mengetahui - pH meter
pH dalam kondisi terbaik dalam
mereduksi parameter logam berat
cu(ll).

2. | Massa Pengujian massa adsorben untuk | gram Timbangan

Adsorben mengetahui massa adsorben dalam analitik
kondisi terbaik dalam mereduksi
parameter logam berat Cu(ll).

3. | Waktu Pengujian waktu kontak untuk | menit Stopwatch
Kontak mengetahui waktu kontak dalam

kondisi terbaik dalam mereduksi
parameter logam berat Cu(ll).

4. | Konsentrasi | Pengujian  konsentrasi  logam | mg/L | Spektrofotometri
logam Cu(ll untuk mengetahui UV-Vis
Cu(ln konsentrasi dalam kondisi terbaik

yang ditangkap oleh adsorben.

5. | Reusabilitas | Pengujian reusabilitas komposit % Spektrofotometri

Komposit untuk  mengevaluasi  performa UV-Vis
komposit setelah digunakan secara
berulang dalam beberaa siklus.

Penelitian ini dilakukan meliputi optimasi parameter adsorpsi secara

sistematis melalui pendekatan bertahap. Tahap pertama melibatkan

penentuan variasi waktu kontak optimum dan konsentrasi logam berat
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Cu(Il) pada kondisi pH 5 dan dosis adsorben optimal sebesar 1 g/L dengan
menurut penelitian yang dilakukan oleh Sheikhhassani et al., (2024). Jika
dikonversikan terhadap volume larutan sebesar 50 mL, massa adsorben
yang ditambahkan adalah 0,05 g. Parameter waktu kontak dan konsentrasi
logam berat Cu(ll) terbaik yang diperoleh kemudian diintegrasikan dalam
pengujian pengaruh pH larutan. Selanjutnya, kondisi optimum dari ketiga
parameter tersebut diterapkan untuk mengevaluasi pengaruh massa
adsorben. Rangkaian penelitian ini diakhiri dengan uji reusabilitas untuk
menilai stabilitas dan efisiensi regenerasi adsorben. Skema penelitian
variable bebas disajikan pada Gambar 3.2

Pengujian Variasi Konsentrast Awal -
Walitu Konltale

Pengujian pll Larutan

Pengujian Massa
Adsorben

Pengujian
Reusabilitas
Adsorben

Gambar 3. 2 Skema Penelitian VVariabel Bebas

Berikut adalah variasi dari variabel bebas yang digunakan dalam
penelitian ini:
1) Pengaruh Konsentrasi Logam Cu(ll) terhadap Waktu Kontak
Pengujian mengenai pengaruh konsentrasi logam Cu(ll) terhadap
waktu kontak menggunakan pH 5 dan massa adsorben sebesar 0,05
gram. Pengujian ini bertujuan untuk menentukan waktu kontak
optimum serta konsentrasi terbaik Cu(ll) yang dapat diserap oleh
adsorben. Variasi pengujian konsentrasi logam Cu(Il) terhadap waktu

kontak yang diteliti akan disajikan pada Tabel 3.2

Tabel 3. 2 Uji Pengaruh Konsentrasi Logam Cu(ll) terhadap Waktu Kontak

Konsentrasi Waktu Kontak (menit) [B]
No Larutan (mg/L) [A] 30 60 90 120 150
1 50 Al1B1 Al1B2 | A1B3 | AlB4 | A1B5
2 100 A2B1 A2B2 A2B3 A2B4 A2B5
3 150 A3B1 A3B2 A3B3 A3B4 A3B5
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Konsentrasi Waktu Kontak (menit) [B]
No Larutan (mg/L) [A] 30 60 90 120 150
4 200 A4B1 A4B2 A4B3 A4B4 A4B5
5 250 A5B1 A5B2 A5B3 A5B4 A5B5
6 300 A6B1 A6B2 A6B3 A6B4 A6B5
7 350 A7B1 ATB2 AT7B3 AT7B4 AT7B5
8 400 A8B1 A8B2 A8B3 A8B4 A8B5
9 450 A9B1 A9B2 A9B3 A9B4 A9B5
Total Sampel AxB =45
2) Pengaruh Variasi pH

3)

Pengujian mengenai pengaruh pH menggunakan massa
adsorben 0,05 gram dengan konsentrasi logam Cu(ll) dan waktu
kontak pada kondisi terbaik. Pengujian variasi pH bertujuan untuk
mengidentifikasi ~ kondisi pH yang optimal, dengan
mempertimbangkan terjadinya presipitasi Cu(ll) serta perubahan
muatan permukaan adsorben yang memengaruhi mekanisme
adsorpsi. Variasi pengujian terhadap pH yang diteliti akan
disajikan pada Tabel 3.3

Tabel 3. 3 Uji Pengaruh Variasi pH

No Adsorben pH Kode Sampel
1 2 AlB1
2 4 A2B1
3 Komposit 6 A3B1
4 Z@nzVl 7 A4B1
5 10 A5B1
6 12 A6B1
Total Sampel A A=6

Pengaruh Variasi Massa Adsorben

Pengujian variasi massa adsorben menggunakan pH dengan
konsentrasi logam Cu(Il) dan waktu kontak dalam kondisi terbaik.
Pengujian variasi massa adsorben dilakukan untuk menentukan

dosis adsorben yang optimum, dengan mempertimbangkan



4)

bebas.

pencegahan terjadinya aglomerasi partikel serta efisiensi
pemanfaatan adsorben dalam proses adsorpsi. Variasi pengujian
terhada massa adsorben yang akan diteliti akan disajikan pada
Tabel 3.4

Tabel 3. 4 Uji Pengaruh Variasi Massa Adsorben

Massa Konversi Massa
No | Adsorben Kode Sampel
Adsorben (g) Adsorben (g/1)
1 0,015 0,15 Al1B2
2 Komposit 0,025 0,25 A2B2
3 Z@nzVI 0,05 0,5 A3B2
4 0,075 0,75 A4B2
Total Sampel A A=4

Reusabilitas Komposit

Pengujian mengenai reusabilitas komposit Z@nZVI| menggunakan
pH, massa adsorben, konsentrasi dan waktu kontak dalam kondisi
terbaik. Variasi pengujian reusabilitas komposit yang akan diteliti

disajikan pada Tabel 3.5
Tabel 3. 5 Uji Reusabilitas Komposit
No Adsorben Siklus Kode Sampel
1 Al1B3
2 A2B3
3 A3B3
4 A4B3
5
A

Komposit Z@nzVI

a1l B W N

AS5SB3
A=5

Total Sampel

3.10.2 Variabel Terikat

Variabel terikat merupakan variabel yang dipengaruhi oleh variabel

Variabel terikat dalam penelitian ini adalah konsentrasi akhir

parameter logam berat Cu(ll). Variabel terikat dalam penelitian ini disajikan
pada Tabel 3.6
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Tabel 3. 6 Variabel Terikat

No Variabel Deskripsi Operasional Satuan Alat Ukur

1 Konsentrasi Konsentrasi akhir air limbah | mg/L | Spektrofotometri
akhir logam | artifisial dengan  kandungan UV-Vis
berat Cu(ll) logam berat Cu(ll) setelah

dilakukan proses adsorpsi
menggunakan komposit zeolit
sintetis — Nano Zero Valent Iron
(nZV1).

2 Kapasitas Kapasitas adsorpsi dilakukan | mg/g | Spektrofotometri

Adsorpsi setelah proses adsorpsi UV-Vis
menggunakan komposit zeolit
sintetis — Nano Zero Valent Iron
(nZV1).

3 | Gugus fungsi | Gugus fungsi pada yang terbentuk | cm Thermo

komposit pada adsorben dilakukan sebelum Scientific
dan sesudah proses adsorpsi Nicolet iS10
menggunakan komposit zeolit
sintetis — Nano Zero Valent Iron
(nZV1).

4 Struktur Struktur kristalin yang terbentuk nm X’Pert PRO
kristalin pada adsorben dilakukan sebelum PANalytical
komposit dan sesudah proses adsorpsi

menggunakan komposit komposit
zeolit sintetis — Nano Zero Valent
Iron (nZV1).

5 Ukuran  dan | Ukuran dan luas partikel komposit | m?/g TMAXCN
luas partikel | dilakukan sebelum dan sesudah BSD-PS 1
komposit proses adsorpsi menggunakan

komposit zeolit sintetis — Nano
Zero Valent Iron (nZVI).

6 | Muatan nol | Muatan nol pada komposit - pHmeter
pada komposit | dilakukan sebelum proses

adsorpsi menggunakan komposit
zeolit sintetis — Nano Zero Valent
Iron (nZV1).
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3.10.3 Variabel Kontrol

Variabel kontrol merupakan variabel yang diatur atau dikendalikan
supaya tidak memengaruhi variabel yang tengah diteliti. VVariabel kontrol
spesifik yang digunakan untuk masing masing pengujian variasi dipaparkan
sebagai berikut:

1) Penelitian Pengaruh Konsentrasi Logam Cu(ll) dan Waktu Kontak

a. Nilai pH yang digunakan merupakan pH 5.

b. Massa adsorben komposit Z@nZV1 yang digunakan sebanyak 0,05g
2) Penenelitian Pengaruh pH Larutan

a. Konsentrasi logam Cu(ll) yang digunakan dalam analisis ini
merupakan konsentrasi logam Cu(l1) dalam kondisi terbaik dari hasil
uji pengaruh konsentrasi logam dan waktu kontak.

b. Waktu kontak adsorpsi yang digunakan dalam analisis ini
merupakan waktu kontak dalam kondisi terbaik pengaruh
konsentrasi logam dan waktu kontak.

c. Massa adsorben komposit Z@nZV1 yang digunakan sebanyak 0,059

3) Penelitian Pengaruh Massa Adsorben

a. pH yang digunakan merupakan pH dalam kondisi terbaik dari hasil
uji pengaruh pH.

b. Konsentrasi logam Cu(ll) yang digunakan dalam analisis ini
merupakan konsentrasi logam Cu(ll) dalam kondisi terbaik
pengaruh konsentrasi logam dan waktu kontak.

c. Waktu kontak adsorpsi yang digunakan dalam analisis ini
merupakan waktu kontak dalam kondisi terbaik pengaruh
konsentrasi logam dan waktu kontak.

4) Penelitian Reusabilitas Komposit

a. pH yang digunakan merupakan pH dalam kondisi terbaik dari hasil
uji pengaruh pH.

b. Massa adsorben yang digunakan merupakan massa adsorben dalam

kondisi terbaik dari hasil uji pengaruh massa adsorben.
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c. Waktu kontak yang digunakan merupakan waktu kontak dalam

kondisi terbaik dari hasil uji pengaruh variasi waktu kontak dan
konsentrasi logam berat Cu(ll).

Konsentrasi larutan yang digunakan merupakan konsentrasi kondisi
terbaik dari hasil uji pengaruh variasi waktu kontak dan konsentrasi
logam berat Cu(ll).

Berdasarkan ketiga pengujian di atas ditetapkan kondisi operasi

standar sebagai variabel kontrol umum yang ditampilkan spada Tabel 3.7

Tabel 3. 7 Variabel Kontrol Umum

No Parameter Jumlah | Satuan Sumber

1 | Volume larutan logam berat Cu(Il) 100 mL (Elboughdiri, 2020)

2 | Kecepatan pengadukan 200 rpm (Elboughdiri, 2020)

3 | Suhu proses adsorpsi 25 °C (Gharbani, 2024)
Dosis adsorben pada pengujian

4 | variasi konsentrasi dan waktu 1 g/L (Kim et al., 2013)
kontak serta pH larutan.

. pH larutan pada pengujian variasi . ) (Shirendev et al.,
konsentrasi dan waktu kontak 2022)

3.11 Persiapan Penelitian

Tahap persiapan penelitian dilakukan dengan penyediaan alat dan bahan

guna menunjang berjalannya pelaksanaan penelitian. Adapun alat dan bahan

yang dipersiapkan dijabarkan sebagai berikut:

3.11.1 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini diantaranya:

N o a k~ wDnh e

Glassware

Cawan Crusible

Forsep Crucible

Karet hisap

Statif

Neraca digital (Shimadzu Corporatlogam AY220)
Oven (MERMMET)



8.
9.

10.
11.
12.
13.
14.
15.
16.
17.
18.
19.
20.
21.
22.

Oven Vacuum (MERMMET)

Furnance (Thermo scientific Thermolyne Benchtop)
Vacum filter

Autoclave Hidrotermal

Hot plate (Thermo Scientific C1C0000809)
Magnetic stirrer

Kuvet

Stopwatch

Kertas saring

Kertas pH (Merck)

Ayakan 200 mesh

Spektrofotometer UV-Vis (Agiilent Cary 60 Spectrophotometer)
Alat uji FTIR (Thermo Scientific Nicolet iS10)
Alat uji XRD (X’Pert PRO PANalytical)

Alat uji BET (TMAXCN BSD-PS 1)

3.11.2 Bahan

Bahan yang dibutuhkan dalam penelitian ini antara lain:

© 0o N o g bk~ w D PE

N ol e =
w N B O

Fly ash dari PLTU Paiton Plant 3 dan 7

Besi (I1) Sulfat Heptahidrat (FeSO4.7H20) (Merck)
Natrium Borohidrat (NaBH4) (Merck)

Aguadest

Asam Klorida 37% (HCI) (Merck)

Asam Sulfat 98% (H2S0a4) (Merck)

Natrium Hidroksida (NaOH) (Merck)

Alumunium Hidroksida (Al(OH)s) (Merck)

Gas Nitrogen (N2)

. Tembaga (I1) Sulfat Pentahidrat (CuSO4.5H,0) (Merck)
. Na-dietilditiokarbamat (Merck)

. Amonium Hidroksida (NH4sOH) (Merck)

. Ethanol 96% (Merck)
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3.12 Prosedur Penelitian

3.12.1 Preparasi Sampel Fly Ash

Preparasi sampel fly ash yang akan digunakan sebagai pembuatan

adsorben zeolit sintetis. Preparasi sampel fly ash merujuk pada penelitian

yang dilakukan oleh Vilakazi & Shemi (2025), Berikut merupakan metode

preparasi sampel fly ash:

1.

Mengambil sampel fly ash, kemudian diayak menggunakan ayakan
200 mesh untuk memperoleh ukuran partikel yang seragam.

Fly ash hasil ayakan diseparasi menggunakan magnet untuk
menghilangkan kandungan besi.

Keringkan fly ash menggunakan oven pada suhu 100°C.

Hilangkan kembali kandungan besi pada fly ash mengguanakan

separasi magnetik.

3.12.2 Peleburan Alkali pada Fly Ash

Peleburan alkali bertujuan untuk melarutkan fase kristalin fly ash

dengan mengubah menjadi fase aluminosilikat. Peleburan alkali pada fly ash

mengacu pada penelitian yang telah dilakukan oleh oleh Fitriani et al.,

(2025) dengan penyesuaian rasio alkali dan fly ash. Berikut merupakan

prosedur peleburan alkali pada fly ash:

1.
2.

4.

Ambil fly ash hasil preparasi sebesar 10 gram.

Fly ash hasil preparasi dicampur NaOH yang telah digerus dengan
perbandingan massa NaOH dan fly ash adalah 1,2:1 (lzidoro et al.,
2013) menggunakan cawan crucible.

Lebur campuran fly ash dan NaOH menggunakan microwave pada
suhu 350°C selama 20 menit dengan metode ON-OFF dengan repetisi
waktu 2 menit menyala, 1 menit mati.

Gerus hasil leburan menggunakan mortar dan timbang.

3.12.3 Persiapan Larutan Natrium Aluminat

Larutan natrium aluminat digunakan sebagai sumber aluminium

(Al) untuk meningkatkan rasio Si/Al pada fly ash. Persiapan larutan natrium



aluminat berdasarkan penelitian oleh Fitriani et al., (2025) serta penyesuaian
rasio Si/Al. Berikut merupakan prosedur persiapan larutan natrium

aluminat:

1. Padatan NaOH dilarutkan dalam aquadest dengan kelebihan (excess)
sehingga menyediakan kondisi basa untuk melarutkan AI(OH)s secara
sempurna.

2. Larutan NaOH ditambahkan secara bertahap pada serbuk Al(OH)s
sebanyak 6,318 gram hingga larut dan diperoleh rasio Si/Al sebesar 1
(Ren et al., 2018).

3. Campuran diaduk menggunakan magnetic stirrer pada suhu 100°C

selama 30 menit untuk membentuk larutan natrium aluminat.

3.12.4 Pembentukan Nukleasi Melalui Waktu Aging

Waktu aging digunakan untuk pembentukan nukleasi sebelum proses
hidrotermal. Pembentukan nukleasi mengacu pada penelitian yang
dilakukan oleh Makgabutlane et al., (2020) yakni sebagai berikut:

1. Larutan aluminat ditambahkan sebanyak 28 mL ke dalam hasil
peleburan alkali.

2. Campuran diaduk selama 24 jam dengan suhu ruang menggunakan
magnetic stirrer.

3. Setelah pengadukan, sampel didiamkan selama 16 jam tanpa

perlakuan dalam suhu ruang.

3.12.5 Pembentukan Zeolit Sintetis Melalui Proses Kalsinasi

Pembentukan zeolite sintetis melalui proses kalsinasi bertujuan
untuk membentuk struktur kristal zeolit. Proses pembentukan zeolit melalui
kalsinasi mengadaptasi metode yang telah dilaporkan oleh Makgabutlane et
al., (2020) yakni sebagai berikut:

1. Keringkan sampel dari proses aging pada suhu 125°C selama 1 jam
menggunakan oven.
2. Diamkan sampel selama 17 jam 30 menit untuk menghasilkan

sampel yang kering.
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5.

Gerus sampel hingga menjadi bubuk halus, lalu timbang padatan
yang dihasilkan.

Kalsinasi sampel kering pada cawan crucible menggunakan
furnance pada suhu 400°C selama 1 jam.

Sampel hasil kalsinasi digerus dan ditimbang.

3.12.6 Komposit Zeolit Sintetis — Nano Zero Valent Iron (nZVI)

Berdasarkan metode yang telah dilaporkan oleh Yang et al., (2022)

berikut merupakan prosedur persiapan komposit zeolit sintetis — Nano Zero

Valent Iron (nZV1) yakni sebagai berikut:

1.

10.

11.

12.

Zeolit sintetis dan FeSO4.7H20 ditambahkan dengan perbandingan
rasio 2:1 kedalam 300 mL aquadest.

Tambahkan 10 mL ethanol untuk membantu proses dirpersi menjadi
homogen.

pH larutan awal diatur menjadi 4 menggunakan larutan H.SO4 0,1 M
bertujuan untuk mencegah pengendapan FeSO4.7H,0 pada pH tinggi.
Campuran diaduk menggunakan magnetic stirrer selama 30 menit.
Selanjutnya, dilakukan pengadukan ultrasonik (ultrasonikasi) selama
10 menit menggunakan sonikator untuk meningkatkan homogenitas
campuran.

Larutan yang telah homogen dimasukkan kedalam labu leher tiga.
Mengalirkan gas Nitrogen (N2) selama 1 menit untuk mengeluarlan
udara (oksigen).

Selama proses reduksi, aliran gas N2 dipertahankan secara berkala

untuk mencegah oksidasi nZVI.

. Tambahkan larutan NaBH4 1 M sebanyak 50 mL kedalam campuran

menggunakan buret.

Penambahan dilakukan secara tetes demi tetes dengan lain 20-30 tetes
per menit disertai pengadukan secara magnetic.

Setelah seluruh NaBHs ditambahkan, campuran diaduk Kembali
selama 5 menit untuk memastikan reduksi berlangsung sempurna.

Komposit zeolit sintetis — Nano Zero Valent Iron (nZV1) yang telah



terbentuk dicuci menggunakan aquadest dan etanol.

3.12.7 Pembuatan Larutan Artifisial Cu(ll)

Pembuatan sampel larutan induk artifisial Cu(ll) 500 mg/L
digunakan sebagai larutan uji untuk mengkaji kemampuan adsorpsi Zeolit
Sintetis — Nano Zero Valent Iron (nZV1). Pembuatan larutan induk mengacu
pendekatan teoritis stokiometri sesuai Lampiran 1. Berikut merupakan

metode pembuatan larutan induk artifisial Cu(ll) sebagai berikut:

1. Timbang sebanyak 1,97 g CuSO4.5H.0 dan dimasukkan ke dalam
labu ukur 1000 mL.

2. Larutkan CuSO4.5H20 dengan akuades hingga tanda batas, sehingga
didapatkan konsentrasi larutan induk Cu(ll) sebesar 500 mg/L.

3. Dari larutan Cu(ll) 500 mg/L tersebut selanjutnya diencerkan sesuai
dengan konsentrasi yang ditetapkan untuk membuat larutan standar.

4. Hitung volume larutan induk Cu(Il) yang dibutuhkan sesuai dengan
pendekatan stokiometri.

5. Pipet larutan induk Cu(ll) sesuai dengan pendekatan stokiometri lalu
masukkan larutan kedalam labu ukur.

6. Tambahkan akuades kedalam labu ukur hingga tanda batas.

7. Larutan dihomogenkan untuk memperoleh larutan Cu(ll) dengan

konsentrasi yang diinginka

3.12.8 Preparasi Sampel untuk Pembacaan Spektrofotometri UV-Vis

Preparasi pembacaan sampel menggunakan alat Spektrofotometri
UV-Vis menggunakan Na-dietilditiokarbamat sebagai reagen berdasarkan
penelitan yang telah dilakukan oleh Pratiwi dan Sunarto, (2018). Berikut
merupakan prosedur preparasi sampel untuk pembacaan Spektrofotometri
UV-Vis sebagai berikut:

1. Ambil 2,5 mL larutan Cu(ll) dengan konsentrasi yang telah
ditetapkan pada nomor 1 dan dimasukkan kedalam labu ukur 25 mL.

2. Tambahkan 2,5 mL NH4OH 5%.

3. Tambahkan 2,5 mL Na-dietilditiokarbamat 1%.

45



46

4. Tambahkan aquadest hingga tanda batas dan diamkan selama 3

menit untuk mencapai kestabilan.

3.12.9 Pembuatan Kurva Kalibrasi Logam Berat Cu(ll)

Pembuatan kurva kalibrasi logam berat Cu(ll) mengacu SNI
6989.6:2009 tentang Cara Uji Tembaga Cu(ll) secara Spektrofotometri
Serapan Atom (SSA) sebagai referensi. Namun, dalam penelitian ini
menggunakan reagen Na-dietilditiokarbamat dan alat Spektrofotometer
UV-Vis sesuai dengan penelitian yang dilakukan oleh Pratiwi dan Sunarto,
(2018). Berikut merupakan metode pembuatan kurva kalibrasi logam berat
Cu(Il) sebagai berikut:

1. Siapkan larutan Cu(ll) sebesar 1; 3; 5; 7; 9; dan 11 mg/L serta blanko
sebanyak 50 mL.

2. Operasikan alat dan optimasikan sesuai dengan petunjuk penggunaan
alat untuk pengukuran Cu(ll). Atur panjang gelombangnya pada 450
nm.

3. Ukur serapan blanko kedalam Spektrofotometri UV-Vis dan atur
serapan hingga nol.

4. Ukur serapan masing-masing larutan kerja kemudian catat adsorbansi
larutan.

5. Buat kurva kalibrasi dari data di atas dengan nilai adsorbansi sebagai
sumbu y dan konsentrasi larutan sebagai sumbu X serta tentukan

persamaan garis lurusnya.

3.12.10 Variasi Konsentrasi Logam Cu(ll) dan Waktu Kontak
Pengujian pengaruh variasi konsentrasi logam dan waktu kontak
dilaksanakan untuk mengetahui konsentrasi dan waktu kontak dalam
kondisi terbaik dalam mereduksi kadar logam berat Cu(ll). Berikut
merupakan prosedur pengujian pengaruh variasi konsentrasi logam dan

waktu kontak terhadap efektifitas penyerapan logam berat Cu(ll):

1. Siapkan 50 mL larutan logam berat Cu(ll) dengan konsentrasi yang

telah ditetapkan.



Atur pH masing-masing larutan menjadi pH 5.

Tambahkan komposit Z@nZVI1 pada masing-masing gelas beaker
sebesar 0,05 gram.

Aduk larutan dengan kecepatan 200 rpm dan suhu pengadukan 25°C
dengan waktu kontak sesuai yang telah ditetapkan

Setelah proses adsorpsi selesai, lakukan penyaringan menggunakan
kertas saring untuk memisahkan antara komposit dan larutan Cu(ll).
Lakukan analisis filtrat menggunakan Spektrofotometer UV-Vis
dengan Panjang gelombang 450 nm untuk mengetahui kinerja reduksi
komposit Z@nzZV1 terhadap kadar konsentrasi Cu(ll) dalam massa

adsorben tertentu.

3.12.11 Pengukuran Pengaruh pH

Pengujian pengaruh pH dilaksanakan untuk mengetahui pH dalam

kondisi terbaik dalam mereduksi kadar logam berat Cu(ll). Berikut

merupakan prosedur pengujian pengarun pH terhadap efektifitas

penyerapan logam berat Cu(ll):

1.

Siapkan 50 mL larutan logam berat Cu(ll) dengan konsentrasi kondisi
terbaik pada 5 gelas beaker.

pH larutan diatur sesuai variasi yang ditentukan dengan penambahan
H>S04 0,1 M atau NaOH 1 M hingga mencapai pH target.
Tambahkan komposit Z@nZVI pada masing masing gelas beaker
sebesar 0,05 gram.

Aduk larutan dengan kecepatan 200 rpm dan suhu pengadukan 25°C
dengan waktu kontak pada kondisi terbaik.

Setelah proses adsorpsi selesai, lakukan penyaringan untuk
memisahkan antara komposit dan larutan Cu (I1).

Lakukan analisis filtrat menggunakan Spektrofotometer UV-Vis
dengan Panjang gelombang 450 nm untuk mengetahui kinerja reduksi
komposit Z@nZV1 terhadap kadar konsentrasi Cu(ll) dalam pH

tertentu.
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3.12.12 Pengukuran Pengaruh Massa Adsorben

Pengujian pengaruh massa adsorben dilaksanakan untuk mengetahui

massa adsorben dalam kondisi terbaik dalam mereduksi kadar logam berat

Cu(Il). Berikut merupakan prosedur pengujian pengaruh massa adsorben

terhadap efektifitas penyerapan logam berat Cu(ll):

1.

Siapkan 50 mL larutan logam berat Cu(Il) dengan konsentrasi kondisi

terbaik pada 4 gelas beaker.

. Atur pH masing-masing larutan sesuai dengan pH dalam kondisi

terbaik yang didapatkan pada penelitian pengaruh pH.

Tambahkan komposit Z@nZVI1 pada masing-masing gelas beaker
sesuai dengan variasi yang telah ditetapkan.

Aduk larutan dengan kecepatan 200 rpm dan suhu pengadukan 25°C
dengan waktu kontak pada kondisi terbaik.

Setelah proses adsorpsi selesai, lakukan penyaringan untuk
memisahkan antara komposit dan larutan Cu (II).

Lakukan analisis filtrat menggunakan Spektrofotometer UV-Vis
dengan Panjang gelombang 450 nm untuk mengetahui kinerja reduksi
komposit Z@nZVI terhadap kadar konsentrasi Cu(ll) dalam massa

adsorben tertentu.

3.12.13 Pengukuran Pengaruih Reusabilitas Adsorben

Pengujian pengaruh reusabilitas adsorben dilaksanakan
untuk mengetahui kinerja penggunaan ulang adsorben dalam
mereduksi kadar logam berat Cu(ll). Metode desorpsi adsorben
mengadaptasi penelitian yang dilakukan oleh (Gharbani, 2024).
Berikut merupakan prosedur pengujian pengaruh reusabilitas

adsorben terhadap efektifitas penyerapan logam berat Cu(ll):

1. Siapkan 50 mL larutan logam berat Cu(ll) dengan konsentrasi
kondisi terbaik pada gelas beaker.

2. Atur pH sesuai dengan pH dalam kondisi terbaik yang
didapatkan pada penelitian pengaruh pH.



3. Tambahkan komposit Z@nZVI dalam kondisi terbaik yang
didapatkan pada penelitian pengaruh massa adsorben.

4. Aduk larutan dengan kecepatan 200 rpm dan suhu pengadukan
25°C dengan waktu kontak pada kondisi terbaik.

5. Setelah proses adsorpsi selesai, lakukan penyaringan untuk
memisahkan antara komposit dan larutan Cu (11).

6. Lakukan analisis filtrat menggunakan Spektrofotometer UV-Vis
dengan Panjang gelombang 450 nm untuk mengetahui Kkinerja
reduksi komposit Z@nZVI terhadap kadar konsentrasi Cu(ll)
dalam massa adsorben tertentu.

7. Cuci residu menggunakan larutan HCI 0,1 M sebanyak tiga kali.

8. Kemudian, cuci residu dengan aquadest sebanyak tiga kali.

9. Keringkan sampel menggunakan oven selama hingga kering.

10. Ulangi Langkah 1-9 hingga 5 kali siklus untuk mengetahui

reusabilitas adsorben.

3.13 Pengujian Karakteristik

3.13.1 X-Ray Diffraction (XRD)

Uji X-Ray Diffraction (XRD) merupakan pengujian yang bertujuan
untuk menganalisis fasa material menggunakan difraksi sinar X. Dalam
penelitian ini, digunakan untuk menganalisis fasa yang terdapat pada
komposit Zeolit Sintetis dan Nano Zero Valent Iron (nZV1) baik sebelum
dan sesudah proses adsorpsi. Pola yang dihasilkan dari difraksi sinar X akan
dicocokan dan dilakukan refine data.

3.13.2 Fourier Transform-Infrared Spectroscopy (FTIR)

Uji Fourier Transform-Infrared Spectroscopy (FTIR) digunakan
untuk mengidentifikasi gugus fungsi yang muncul pada partikel komposit.
Penelitian ini dilakukan pada komposit Zeolit Sintetis — Nano Zero Valent
Iron (nZVI1) baik sebelum dan sesudah proses adsorpsi. Sampel pasca
adsorpsi menggunakan komposit dengan kemampuan reduksi maksimum

dalam penyerapan logam berat Cu(ll).
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3.13.3 Brunauer-Emmett—Teller (BET)

Uji Brunauer—Emmett-Teller (BET) digunakan menganalisis luas
permukaan dan pori-pori dari adsorben. Penelitian ini dilakukan pada
komposit Zeolit Sintetis — Nano Zero Valent Iron (nZV1) baik sebelum dan
sesudah proses adsorpsi. Sampel pasca adsorpsi menggunakan komposit

dengan kemampuan reduksi maksimum dalam penyerapan Cu(ll).

3.13.4 pH Point Zero Charger (pHpzc)
Pengujian pHpzc dilakukan untuk mengidentifikasi mekanisme
adsorpsi pada permukaan adsorben. Penelitian ini dilakukan pada komposit

Zeolit Sintetis — Nano Zero Valent Iron (nZV1) sebelum proses adsorpsi.

3.14 Analisis Data

3.14.1 Efisiensi Removal

Analisis data dilakukan perhitungan persentasi kehilangan
kandungan zat logam berat Cu(ll) pada limbah artifisial untuk menganalisis
efektivitas adsorben dalam mereduksi logam berat Cu(ll). Berikut
merupakan perhitungan untuk menentukan efisiensi removal sesuai pada

Persamaan 3.1

CO _Ce

%Removal = X 100% 3.1

0

Dengan :
Co = Konsentrasi Logam Cu(ll) awal (mg.L™)
Ce = Konsentrasi Logam Cu(ll) akhir (mg.L?)

3.14.2 Kapasitas Adsorpsi

Kapasitas adsorpsi dilakukan untuk menganalisis kapasitas adsorben
dalam mereduksi logam berat Cu(ll) pada limbah artifisial. Berikut
merupakan perhitungan untuk menentukan kapasitas adsorpsi sesuai pada

Persamaan 3.2

(Co—CH XV
qezTe 3.2



Dengan :

de =
Co =
Ce =
\
M -

Kapasitas adsorpsi (mg.g™)

Konsentrasi Logam Cu(ll) awal (mg.L™)
Konsentrasi Logam Cu(ll) akhir (mg.L™?)
Volume larutan (L)

Massa adsorben (g)

3.14.3 Isoterm Adsorpsi

Analisis isotherm adsorpsi dilakukan menggunakan dua model

isotherm yakni model Langmuir dan Freundlich. Persamaan isotherm

Langmuir dapat dilihat pada Persamaan 3.3

Dengan :

Qmaks

_ CImaxKL Ce

= Tmax e 3.3
1+K,C,

de

Kapasitas adsorpsi pada keadaan setimbang (mg.g™)
Konsentrasi adsorbat larutan pada kesetimbangan (mg.L™)
Konstanta Langmuir yang berkaitan dengan afinitas adsorpsi
(L.mg™)

Kapasitas adsorpsi maksimum (mg.g?)

Persamaan isotherm freundlich dapat dilihat pada Persamaan 3.4

dan Persamaan 3.5

1
q. = KgC,'" 3.4
Atau bentuk linear:
1
log q. = logKr + ElogCe 3.5
q. = Kapasitas adsorpsi pada keadaan setimbang (mg.g™)
C, = Konsentrasi adsorbat larutan pada keadaan setimbang (mg.L™)
Kr = Konstanta Freundlich yang mereprentasikan kapasitas adsorpsi
(mg.g?)
1/n = Parameter intensitas Freundlich
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3.14.4 Kinetika Adsorpsi

Analisis kinetika adsorpsi dilakukan menggunakan dua model
isotherm yakni model pseudo-first-order dan pseudo-second-order.
Persamaan kinetika adsorpsi model pseudo-first-order dapat dilihat pada
Persamaan 3.6

dqt
- k1(q. — q¢) 3.6
Dengan:
Ot = Kapasitas adsorpsi pada waktu t (mg.g?)
ge = Kapasitas adsorpsi pada kondisi setimbang (mg.gt)
ki = Konstanta laju pseudo-first-order (min)

Apabila digabungkan dengan kondisi limit (t=0;9e =0;t=t; q:=
gt) maka kondisi pada Persamaan 3.6 berubah menjadi Persamaan 3.7

In(q, — q;) = Inq, — ky. t 3.7

Berdasarkan kondisi diatas didapatkan kurva dengan In(ge - )
sebagai sumbu y dengan nilai waktu (t) sebagai sumbu x. Nilai slope = - k;
dengan In ge sebagai intersep. Selanjutnya, persamaan kinetika adsorpsi

model pseudo-second-order dapat dilihat pada Persamaan 3.8

dq;

Rl ky(qe — q1)* 3.8
t

Dengan:
Ot = Kapasitas adsorpsi pada waktu t (mg.g™?)

Qe
K2

Kapasitas adsorpsi pada kondisi setimbang (mg.g™)

Konstanta laju pseudo-second-order (min)
Apabila digabungkan dengan kondisi limit (t=0;ge =0;t=t; q:=
gt) maka kondisi pada Persamaan 3.8 akan berubah menjadi Persamaan 3.9

== (o) + () 39
qt  \kyq.? e '

52



Berdasarkan kondisi diatas, kurva pseudo-second-order diperoleh dengan
memplot nilai t/q: terhadap waktu t. Nilai slope adalah ge dengan k2 sebagai

intersep.

3.15 Uji Statistika
Pengujian statistika diperlukan untuk menganalisis pengaruh antarvariabel
selama pengujian adsorpsi dalam mereduksi logam berat Cu(I1) dengan repetisi
data yang dilakukan secara triplo. Metode pengujian statistika dilakukan
beberapa uji, sebagai berikut:
1. Uji Normalitas
Uji normalitas pada penelitian ini dilakukan dengan metode
Kolmogorov-Smirnov pada pengaruh variasi waktu kontak dan
konsentrasi larutan. Sebaliknya, pengaruh pH, massa adsorben dan
reusabilitas menggunakan metode Shapiro-Wilk karena jumlah sampel
kurang dari 50. Data dinyatakan terdistribusi normal apabila nilai
signifikasi (p) > 0,05.
2. Uji Homogenitas
Uji homogenitas dilakukan menggunakan software SPSS dengan metode
Levene untuk mengevaluasi homogenitas varian antarkelompok. Varian
dinyatakan homogen apabila nilai signifikasi (p) > 0,05. Apabila varian
data dinyatakan tidak homogen dengan kondisi data terdistribusi normal,
maka asumsi One-way ANOVA tidak terpenuhi sehingga analisis
dilanjutkan menggunakan uji Welch dengan nilai signifikansi (p) < 0,05
apabila data dinyatakan memiliki pengaruh.
3. Uji Kruskal-Wallis
Uji Kruskal-Wallis merupakan metode statistik non parametrik yang
dilakukan untuk analisis perbedaan median (peringkat data). Uji ini
dilakukan apabila data tidak memenuhi asumsi parametrik ANOVA. Nilai
signifikansi (p-value) < 0,05 sehingga data dinyatakan Ho ditolak dan H;
diterima.
4. Uji ANOVA (Analysis of Variance)
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Uji ANOVA dilakukan menganalisis perbedaan rata-rata antar kelompok

perlakuan sehingga memuat hipotesis penelitian. Nilai signifikansi (p-

value) < 0,05 sehingga data dinyatakan Ho ditolak dan Hi diterima.

Hipotesis penelitian dirumuskan sebagai berikut:

a. Hipotesis ANOVA Two-Way pada Konsentrasi Logam Berat
Cu(l1) dan Waktu Kontak

Ho

H1

Tidak terdapat pengaruh konsentrasi logam Cu(ll) dan
waktu kontak terhadap % penjerapan konsentrasi logam
Cu(ll).

Terdapat pengaruh konsentrasi logam Cu(ll) dan waktu

kontak terhadap % penjerapan konsentrasi logam Cu(ll).

b. Hipotesis ANOVA One-Way pada pH Larutan Cu(ll)

Ho

Hi1

Tidak terdapat pengaruh pH larutan Cu(ll) terhadap %
penjerapan konsentrasi logam Cu(ll).
Terdapat pengaruh pH larutan Cu(ll) terhadap %

penjerapan konsentrasi logam Cu(ll).

c. Hipotesis ANOVA One-Way pada Massa Adsorben

Ho

Hi

Tidak terdapat pengaruh massa adsorben terhadap %
penjerapan konsentrasi logam Cu(ll).
Terdapat pengaruh massa adsorben terhadap %

penjerapan konsentrasi logam Cu(ll).

d. Hipotesis ANOVA One-Way pada Reusabilitas Adsorben

Ho

H1

Tidak terdapat pengaruh reusabilitas adsorben terhadap
% penjerapan konsentrasi logam Cu(ll).

Terdapat pengaruh reusabilitas adsorben terhadap %
penjerapan konsentrasi logam Cu(ll).

3.16 Kesimpulan dan Saran

Penarikan kesimpulan ditujukan menjawab rumusan penelitian serta

memastikan ketersesuaian dengan tujuan dari penelitian yang telah ditetapkan.

Sebaliknya, perumusan saran disusun untuk menjelaskan arah pengembangan

maupun evaluasi kekurangan riset yang diperoleh selama kegiatan penelitian

berlangsung.



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Penelitian ini dilakukan untuk menganalisis pengaruh adsorben dari
komposit zeolit-nano zero-valent iron terhadap reduksi logam berat Cu(ll).
Adsorben zeolit sintetis dari pemanfaatan fly ash dilakukan uji karakteristik XRD
untuk menganalisis fase kristalisasi zeolit. Komposit zeolit-nano zero-valent iron
dilakukan uji karakteristik XRD, FTIR, BET, dan pHpzc pada sebelum adsorpsi.
Setelah proses adsorpsi, juga dilakukan uji karakteristik pada komposit zeolit-nano
zero-valent iron yakni BET, FTIR dan XRD.

4.1 Uji Karakteristik
4.1.1 X-ray Fluorescence (XRF)

Karakteristik XRF dilakukan untuk menganalisis komposisi kimia fly
ash dalam bentuk oksida penyusunnya. Analisis ini bertujuan untuk
mengidentifikasi kandungan oksida utama, seperti SiO, Al.O3, dan oksida
lainnya dalam evaluasi potensi fly ash sebagai bahan baku pembuatan
adsorben. Berikut merupakan data komposisi oksida dalam fly ash disajikan
pada Tabel 4.1

Tabel 4. 1 Komposisi Oksida dalam Fly Ash

Komposisi Material Unit Hasil
SiO, % 48,93
Al2O3 % 23,34
FexOs % 9,02
CaO % 7,02

Sumber: Data Paiton, 2025

Berdasarkan Tabel 4.1, SiO, dan Al.Os teridentifikasi sebagai
oksida dominan dalam fly ash sebesar 48,93% dan 23,34%. Hasil komposisi
oksida secara lengkap disajikan pada Lampiran 2. Kandungan kedua
oksida ini menunjukkan bahwa fly ash memiliki kandungan silika dan
alumina untuk pembentukan kerangka aluminosilikat pada zeolit (Rieswana

etal., 2024). Menurut penelitian yang dilakukan oleh Alotaibi (2025), zeolit
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merupakan kristalin aluminosilikat yang dibentuk oleh unit tetrahedral
silika (SiO2) dan alumina (Al203) yang dihubungan oleh atom oksigen.
Struktur berpori pada zeolit akan menampung kation yang dapat ditukar
dengan kation lain sehingga dapat menetralkan muatan negatif pada struktur
aluminosilikat. Penelitian yang dilakukan oleh Faustino et al., (2024)
memberikan indikasi bahwa kapasitas tukar dipengaruhi oleh rasio silika
dan alumina (Si/Al), penurunan rasio Si/Al menunjukkan adanya muatan
negatif lebih tinggi.

Berdasarkan data komposisi oksida Tabel 4.1 rasio Si/Al fly ash
sebesar 1,78 dengan rincian perhitungan pada Lampiran 2. Namun, rasio
tersebut dapat disesuaikan dengan penambahan natrium aluminat (NaAlO3)
sesuai dengan penelitian yang dilakukan oleh Makgabutlane et al., (2020).
Semakin banyak kandungan Al dalam kerangka zeolit maka muatan yang
terbentuk pada kerangka adalah negatif. Hal tersebut terjadi karena ion AI¥*
dapat menggantikan posisi Si** dalam kerangka zeolite melalui ikatan
dengan atom oksigen. Perbedaan muatan antara AlI** dan Si** menyebabkan
kerangka zeolit memiliki muatan negatif yang kemudian diseimbangkan
oleh kation penyeimbang seperti Na*, K* atau H* (J. Li et al., 2023).

4.1.2 X-ray Diffraction (XRD)

Puncak yang dihasilkan pengujian XRD digunakan untuk menganalisis
struktur kristal/fase kristalin pada zeolit dan komposit Z@nZVI baik
sebelum maupun sesudah proses adsorpsi (Omidi et al., 2017). Analisis
dilakukan pada rentang sudut (26) 5-90°. Identifikasi pola difraksi XRD
yang diperoleh akan membandingkan posisi sudut (26) dengan intensitas
relatif puncak terhadap Joint Committee for Powder Diffracion Standards
(JCPDS) atau penelitian terdahulu.
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Gambar 4. 1 Pola Difraksi Zeolit
(X = Zeolit FAU; A = Zeolit LTA; S = Sodalit; C = Calcite; P = Porlandite)
Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Gambar 4.1 menunjukkan sebagian puncak beririsan dengan pola
difraksi zeolit, namun beberapa puncak dominan juga menunjukkan
kemungkinan adanya fase non-zeolit. Pola puncak difraksi sampel pada
Gambar 4.1 pada posisi 20 9,98°; 16,26°;18,36°; 20,86°; 23,13°; 29,68°;
30,01°; 31,02°; 32,91°; 33,76° 34,65°; 35,35° 39,67°; 46,83°; 47,74°;
48,18°; dan 54,3°. Puncak dengan intensitas relatif tertinggi terdapat pada
20 = 29,68° dengan intensitas relatif 100%, diikuti 26 = 34,65° dengan
intensitas relatif 94,97% dan 26 = 31,02° dengan intensitas relatif 45,04%.
Data hasil uji XRD secara lengkap dapat dilihat pada Lampiran 3.
Identifikasi difraksi sampel dilakukan dengan membandingkan beberapa
fase yang mungkin terbentuk, seperti FAU, LTA, SOD, calcite dan

portlandite.
Tabel 4. 2 Identifikasi Posisi 26 pada uji XRD
Peak fingerprint Peak fingerprint
Fase . Sumber
referensi (°20) sampel (°20)*
Zeolit X (FAU) | 6,1°; 9,97°; 11,76°; | 9,9°% 16,2°; (Yao et al., 2018)
15,4°; 18,46°; 20,1°; | 18,36°; 20,5°;
26,6°; 30,9° 31,02°
Zeolit A (LTA) | 7,25°; 10,2°; 12,4°; | 16,2°% 20,8°%; (Khasanah et al.,
16,1°; 21,6°; 26,18°; | 30,01°; 34,1° 2025)
30,7°; 34,2°
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Peak fingerprint Peak fingerprint

Fase Sumber
referensi (°20) sampel (°20)'"
Sodalit (SOD) 13,89°; 24,30°; | 23,8 31,02°; | (B. Liuetal., 2018)
31,74°, 34,83°; | 34,65°; 42,81°
43,06°

Calcite (CaCOy) | 23,1 29.4°% 360° | 23,15  29,68° | (Luoetal, 2020)
39,4°;, 43,2°; 47,5° | 35,83°;,  42,81°

48,5° 47,7°; 48,14°
Portlandite 18,0°; 28,7°; 34,1°; | 18,36°; 34,1°; | (Tryfon et al., 2024)
(Ca(OH),) 47,1°; 50,8° 46,83°; 50,45°

Sumber: Data analisis, 2026

Tabel 4.2 menunjukkan perbandingan puncak 26 pada referensi masing-
masing fase. Pada posisi puncak 9,9°; 16,2°; 18,36°; 20,5°; 31,02°
menunjukkan kedekatan dengan posisi puncak Zeolit X (FAU) berdasarkan
JCPDS 38-0237 yang dilaporkan oleh Yao et al., (2018). Pada posisi puncak
16,2°; 20,8°; 30,01°; 34,1° menunjukkan kedekatan dengan posisi puncak
Zeolit A (LTA) berdasarkan JCPDS 39-0222 yang dilaporkan oleh
Khasanah et al., (2025). Namun, baik pada fase zeolit X maupun A puncak
utama tidak terindifikasi secara jelas pada posisi 6,1° dan 7,2° sehingga
belum dapat dinyatakan sebagai zeolit X maupun zeolit A sebagai fase
utama. Puncak tertinggi pada 26 = 29,68° sesuai denan puncak utama calcite
yang dilaporkan oleh Luo et al., (2020) pada posisi 29,4°. Pada literatur juga
menyatakan bahwa pola calcinate berada pada posisi 23,1°; 29,4°; 36,0°;
39,4°; 43,2°; 47,5° 48,5° yang memiliki kemiripan dengan pola sampel
23,1°; 29,68°; 35,83°; 42,81°; 47,7°; 48,14°. Disisi lain, menurut penelitian
yang dilakukan Tryfon et al., (2024) menyatakan bahwa pola portlandite
pada posisi 18,0°; 28,7°; 34,1°; 47,1°; 50,8° yang juga memiliki kemiripan
dengan pola sampel 18,36°; 34,1°; 46,83°; 50,45°. Keberadaan fase
calcinate dan portlandite, kemungkinan turut berkontribusi dalam pola
difraksi. Sejalan dengan penelitian yang dilakukan oleh Langauer et al.,
(2021) melaporkan bahwa material pengotor seperti Fe.O3 dan CaO dapat
memberikan pengaruh negatif terhadap pebentukan kerangka zeolit.



Pola difraksi menunjukkan indikasi adanya fase aluminosilikat, karena
terdapat beberapa puncak Zeolit X (FAU), Zeolit A (LTA), dan Sodalit
(SOD). Namun, puncak utama dari Zeolit X dan Zeolit A tidak muncul
secara lengkap, sehingga belum dipastikan. Pembentukan zeolit dengan fase
lebih dari satu diakibatkan oleh material residu, komposisi bahan dan
ukuran partikel tidak homogen selama proses sintesis. Pembentukan fase
tunggal atau multifase juga dipengaruhi oleh konsentrasi unsur Si, Al, dan
NaOH (Sousa et al., 2025). Selain itu, puncak tertinggi lebih sesuai dengan
fase calcinate dan portlandite. Oleh karena itu, sampel mengandung sedikit
fase zeolit, tetapi fase kristalin yang lebih dominan berada dari senyawa
kalsium. Menurut penelitian yang dilaporkan oleh Ma et al., (2023)
kandungan kalsium yang diubah menjadi zeolit akan menghambat
pembentukan zeolit.

Puncak difraksi zeolit dapat diindeks terhadap struktur zeolit x
menggunakan (111), (220), (311), (331), dan (533) (Pei et al., 2022; Zheng
et al., 2022). Sehingga, didapatkan nilai parameter kisi a = b = ¢ rata-rata
zeolit X sebesar 25,07 A yang mendekati nilai parameter Kisi yang
dilaporkan oleh Madhu et al., (2022) sebesar 24,99 A. Ukuran kristalit dari
persamaan Scherrer yang didapatkan pada penelitian ini adalah sebesar 50,6
nm. Sementara itu, indeks struktur zeolit A menggunakan (200), (220),
(222), (420), (442), (622), (642), (644) dan (664) (De Oliveira et al., 2023).
Sehingga, didapatkan nilai parameter kisi a = b = ¢ rata-rata zeolit A sebesar
24,76 A dengan ukuran kristalit dari persamaan Scherrer yang didapatkan
pada penelitian ini adalah sebesar 33,53 nm. Nilai parameter Kisi zeolit A
mendekati penelitian yang dilakukan oleh Madhu et al., (2022) sebesar
24,61 A.
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Gambar 4. 2 Pola Difraksi Komposit Z@nZV1 Sebelum Adsorpsi
(a=Fe% b = FeOOH; ¢ = Fe,03)
Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Gambar 4.2 pola puncak difraksi komposit Z@nZVI menunjukkan
posisi 9,92°; 22,55°; 23,53°; 25,48°; 31,79°; 33,96°; 37,85°; 44,70°; 46,26°;
52,43°;, 58,23° 59,06°; 63,97°; 65,04°; 82,31°. Menurut kajian yang
dilakukan oleh melaporkan X. Zhang et al., (2025) Fe%/nZVI memiliki
puncak difraksi 20 =44,7°; 65,0°; 82,3°, yang memiliki bidang kristal (110),
(200), dan (211) dari metallic iron. Literatur lain juga melaporkan bahwa
keberadaan Fe logam (Fe® memiliki pola puncak pada posisi 44,67°;
65,02°; 82,33° (Parnis et al., 2022). Pola puncak difraksi komposit Z@nzZVI
didominasi oleh intensitas puncak besi, sementara puncak-puncak
karakteristik zeolit mengalami penurunan intensitas akibat deposisi partikel
nZV1 pada permukaan zeolit. Kondisi ini sejalan dengan penelitian yang
dilaporkan oleh Zeng et al., (2016), puncak karakteristik zeolit tidak
pola nzVI. Hal

menunjukkan bahwa prekusor telah terdistribusi ke dalam struktur zeolit.

teridentifikasi dikarenakan menyerupai tersebut
Berikut adalah hasil identifikasi posisi pola difraksi komposit Z@nZVI

disajikan pada Tabel 4.3

Tabel 4. 3 Identifikasi pola difraksi komposit Z@nZV1 sebelum Adsorpsi

Fase

Peak fingerprint
sampel (°20)

Peak fingerprint

referensi (°20)

Sumber

Fed

44,70°; 65,04°; dan
82,31°

44,7°; 65,0°; dan
82,3°

(X. Zhang et al.,
2025)




Peak fingerprint

Peak fingerprint

57,57°; 62,41°; dan
63,98°

Fase Sumber
sampel (°20) referensi (°20)
44,67°; 65,02°; dan | (Parnis et al., 2022).
82,33°
FeOOH 31,79° 31,82° (Tesnim et al., 2024)
Fe,03; (Hematit) | 23,53°; 33,96°; | 24,13% 33,14°; | (Qureshi et al., 2022)
58,23°; dan 63,97° | 35,60°; 40,85°;
49,43°; 54,04°;

Sumber: Data analisis, 2026

Pengujian X-Ray Diffraction (XRD) juga dilakukan pada komposit

yang telah mengikat logam berat Cu(ll). Keberhasilan pengikatan logam

berat Cu(lll) ditinjau melalui perubahan pola difraktogram. Pola difraksi

sinar-X (XRD) komposit Z@nZV1 setelah adsorpsi disajikan pada Gambar

4.3
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Gambar 4. 3 Pola Difraksi Komposit Z@nZV1 Setelah Adsorpsi

(a=Cuz0; b = Fe% ¢ = Fe,04; d = Fe,03; e = zeolit)

Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Gambar 4.3 menunjuknya terbentuknya puncak °26 pada 36,39°; 42,30°;

61,3° yang sesuai dengan fase cuprite. Posisi puncak tersebut sesuai dengan

data referensi yang dilaporkan oleh Regis et al., (2024) pada puncak 36,4°;

42,3° dan 61,4° sehingga mengonfirmasi terbentuknya fase Cu.O pada
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komposit setelah proses adsorpsi. Literatur yang diidentifikasi oleh Anang
et al., (2023) mengindinkasikan bahwa ion Cu(ll) berinteraksi dengan
prekusor nZVI sehingga terjadinya transfer elektron dari Fe® kepada Cu?*.
Hal ini terjadi akibat Fe® memiliki potensial reduksi lebih rendah (-0,44 V)
dibandingkan Cu?* (+0,34), sehingga Cu?* mengalami reduksi menjadi Cu0
maupun Cu20. Lapisan Fe>Os (hematit) dan FesO4 yang terindentifikasi
setelah adsorpsi dapat berasal dari lapisan oksida yang telah terbentuk pada
permukaan nZVI selama sintesis, maupun penyimpanan akibat kontak
dengan oksigen. Validasi atas fenomena ini juga dapat ditemukan pada studi
Boonruam et al., (2020) mendeteksi keberadaan struktur Fe,Os pada

permukaan nZVI dan membentuk lapisan tipis

Tabel 4. 4 Identifikasi pola difraksi komposit Z@nZV1 setelah Adsorpsi

Peak fingerprint Peak fingerprint

Fase Sumber
sampel (°20) referensi (°20)

Cuprite (Cu20) | 36,39°; 42,30°; | 36,4°; 42,3° dan (Regis Correa da
61,3° 61,4° Silva et al., 2024)

nzVI 44,81° 44,8° (Shao & Yu, 2018)

Fes304 18,24°; 34,22 | 18,23 30,0°; (Scaffolds et al.,
37,04°; 42,30°; | 35,36°; 37,0°% 2023)
52,68°; 56,84°; | 42,99°; 53,37°;
61,91° 56,87°; and 62,45°

Fe,Os (Hematit) | 25,59°;  33,10°% | 24,13°,  33,14°; | (Qureshi etal., 2022)
36,39°;  48,60° | 35,60°  40,85°;

55,15°; 58,05° | 49,437, 54,04°;
61,91° 57,57°; 62,41°; dan
63,98°
CuO 38,63° dan 48,60° 35,47°; 38,63° | (Alam et al., 2025)
48,72°
Cu(OH): 16,84°; 34,22°; | 16,81°; 23,89°; (Eisavi & Karimi,
38,49°; 39,78° 34,09°; 38,24°; 2019)
39,77°

Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026



4.1.3 Fourier Transform Infrared (FTIR)

Karakterisasi FTIR dilakukan untuk mengidentifikasi gugus
fungsional pada zeolit dan komposit Z@nZVI baik sebelum maupun
sesudah proses adsorpsi. Selain itu, karakterisasi FTIR digunakan untuk
membedakan puncak serapan spesifik yang sesuai dengan berbagai gugus
fungsional, sehingga menandakan keterlibatan dalam reduksi ion logam
(Pasieczna-Patkowska et al., 2025). Analisis FTIR dilakukan pada rentang

panjang serapan gelombang sebesar 4000 — 500 cm™.
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Gambar 4. 4 Spektrum FTIR dari Zeolit
Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Gambar 4.4 menyajikan bilangan gelombang yang terdeteksi pada
sampel zeolit yakni 3335,597; 2175,065; 2108,969; 2050,619; 1978,265;
1962,858; 1643,189; 1385,332 dan 970,155 cm™. Data hasil uji FTIR secara
lengkap dapat dilinat pada Lampiran 4. Pita lebar 3335,597 cm
diindikasikan dengan regangan O-H sedangkan pita lebar 1643,189 cm™
merupakan regangan H-O-H. Kondisi ini menunjukkan daerah bilangan
gelombang berdekatan dengan penelitian yang dilaporkan oleh Madhu et
al., (2022) menyatakan bahwa pada pita 3453 cm™ dikaitkan dengan vibrasi
regangan molekul air. Disisi lain, pita 1634 cm™ merupakan vibrasi
deformasi molekul air. Pada pita lebar 970,155 cm™ terindikasi sebagai
regangan asimetris dari Si-O-T. Kondisi ini selaras dengan penelitian yang

dilakukan oleh Farro et al., (2023) melaporkan bahwa pada sampel zeolit A
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dan X terjadi regangan asimetris pada bilangan gelombang 995 cm™ dan
971 cm™. Secara keseluruhan, hasil FTIR menunjukkan sampel memiliki
gugus O-H; H-O-H; dan Si-O-T.

—— Sebelum adsorpsi L
—— Setelah adsorpsi 5

. , . , .
4000 3000 2000 1000
Bilangan Gelombang (cm™)

Gambar 4. 5 Spektrum FTIR dari Komposit Z@nZVI

Gambar 4.5 menyajikan spektrum gugus fungsi komposit Z@nZVI
baik sebelum maupun sesudah proses adsorpsi. Data hasil uji FTIR secara
lengkap dapat dilihat pada Lampiran 4. Pada grafik sebelum adsorpsi, Pita
lebar 3346,50 cm™ menunjukkan vibrasi regangan O-H akibat molekul air
(H20) yang teradsorpsi pada permukaan komposit. Secara teoritis,
karakteristik vibrasi dari ikatan hidroksil teramati pada rentang 3200-3650
cm? (R. Ali et al., 2020). Disisi lain, terjadi vibrasi deformasi molekul air
pada pita 1649,14 cm™ (Madhu et al., 2022). Pada pita serapan 2976,16;
2931,8; 2897,08; 2358,94; 2158,34; dan 2019,47 cm? merupakan
karakteristik dari vibrasi ikatan organik karbon C-H pada rentang 2900 —
1625 cm™ (Alterary & Marei, 2020). Kehadiran gugus C-H berkorelasi
dengan fasa karbon tak terbakar (unburned carbon) yang divalidasi oleh
data karakteristik komposisi fly ash (Lampiran 2) sebesar 0,315%.

Spektrum FTIR juga memperlihatkan serapan minor pada bilangan

gelombang 1454,33 dan 1415,75 cm™. Berdasarkan literatur, pita repan



yang terjadi di sekitar 1420 cm™ mengindikasikan gugus karbonat akibat
terbentuknya senyawa natrium karbonat (Na2CO3) dari reaksi sisa aktivator
NaOH dan udara (Mishra et al., 2022). Hal ini didukung pula oleh penelitian
X. Ma et al., (2022) yang menyatakan bahwa serapan pada angka sekitar
1450 cm™ berkaitan dengan vibrasi karbonat akibat terjadinya proses
karbonasi secara langsung pada permukaan material oleh paparan gas COa.
Selanjutnya, pada rentang 1420 — 1360 cm™ mengonfirmasi bahwasanya
pita serapan 1382,96 cm™ merupakan spesi borat (B—O) akibat sisa reaksi
dari reduksi pembentukan nZVI (Hameed et al., 2016). Pada pita 1274,95;
1087,85; dan 1045,42 cm™ merupakan serapa kerangka silikat (Si-O-T).
Selaras dengan penelitian yang dilakukan oleh X. Ma et al., (2022)
menyatakan bahwa pita serapan rentang ~1023 hingga ~1263 cm
merupakan vibrasi regangan asimetris ikatan Si-O-T. Pada serapan yang
terdeteksi pada gelombang 879,54 cm™ merepresentasikan vibrasi regangan
simetris dari ikatan Si-O atau T-O. Pita serapan rentang ~450 hingga ~800
cm™ merupakan vibrasi bending bidang dari ikatan Si-O atau Al-O (X. Ma
et al., 2022). Pada pita serapan 599,86 dan 590,22 cm™ merupakan indikasi
vibrasi ikatan Fe-O pada struktur nZV1. Menurut penelitian yang dilakukan
oleh Ersoz et al. (2025), menyatakan bahwa pada pita serapan 668 cm™
merupakan vibrasi reangan dari ikatan Fe-O. Sementara itu pada 590 cm™
menunjukkan vibrasi regangan ikatan Fe-O cm™. Pada penelitian yang
dilakukan oleh Apriliani (2022) puncak puncak pada 443,63; 511,14; dan
619,5 cm™ mengndikasikan keberadaan ikatan Fe-O yang masing-masing
berasal dari FesO4 dan Fe>Os. Pembentukan ikatan Fe-O terjadi akibat nZVI
telah teroksidasi menjadi oksida besi.

Grafik setelah adsorpsi, terjadi pergeseran pita serapan gugus
hidroksil (O-H) dari 3346,50 cm™ menjadi 3415,93 cm™, serta peningkatan
intensitas yang tajam pada pita H-O-H (1643,35 cm™). Hal ini
mengindikasikan bahwa molekul yang semula terikat kuat pada permukaan
material mengalami penataan ulang sehingga mengalami pergeseran pita
akibat masuknya molekul lain (adsorbat). Frekuensi pita regangan O-H dan

pita tekuk H-O-H memiliki hubungan yang berlawanan. Apabila pita H-O-
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H mengalami penurunan angka yang ditandai dengan kenaikan angka pada
pita O-H merupakan tanda bahwa ikatan hidrogen antar-molekul sedang
melemah atau merenggang (Seki et al., 2020). Pada gugus Si-O-T terjadi
pergeseran pita dari 1087,85 cm™ dan 1045,42 cm™' berubah menjadi
beberapa puncak baru seperti 1116,78; 1072,42 dan 999,13 cm™!. Pada pita
gugus Fe-O pada pita gelombang 590,22 cm™, terjadi pergeseran pita gugus
dan pita serapan baru pada 511,14 cm™'. Menurut Flores-Valenzuela et al.
(2023), kondisi ini dikaitkan dengan adanya gangguan pada gugus kimia
zeolit akibat eksistensi ion tembaga sehingga perubahan struktur
molekulnya dapat menyebabkan interaksi atau pembentukan pita baru.
Perubahan spektrum FTIR juga ditandai dengan hilangnya puncak-puncak

minor gugus C-H, B-O dan karbonat.
Tabel 4. 5 Identifikasi Spektrum FTIR Komposit Z@nZVI

Bilangan Gelombang (cm™) Bilangan
Komposit Komposit Gelombang | Gugus .
) ) Referensi
Z@nZV1 sebelum Z@nZVI1 setelah Referensi Fungsi
adsorpsi adsorpsi (cm™)
(R. Alietal,
3346,50 3415,93 3200-3650 O-H
2020)
(Madhu et
1649,14 1643,35 H-O-H
al., 2022)
2976,16
2931,8
2897,08 (Alterary &
- 2900 — 1625 C-H .
2358,94 Marei, 2020)
2158,34
2019,47
145433 1420 (X Maet
al., 2022;
- -CO3 <
141575 1450 Mishra et
al., 2022)
(Hameed et
1382,96 - 1420 - 1360 B-O
al., 2016)
1274,95 1116,78 ~1023 hingga SioT (X. Ma et
|- -
1087,85 1072,42 ~1263 al., 2022)




Bilangan Gelombang (cm™) Bilangan
Komposit Komposit Gelombang Gugus )
) ) Referensi
Z@nzV1 sebelum Z@nZVI setelah Referensi Fungsi
adsorpsi adsorpsi (cm™)
1045,42 999,13
599,86 599,86 590 o
(Apriliani,
443,63, Fe-O | 2022; Erssz
590,22 511,14 511,14; dan et al., 2025)
619,5

Sumber: Data analisis, 2026

4.1.4 Brunauer—-Emmett-Teller (BET)

Salah satu faktor yang berperan penting dalam proses adsorpsi logam
berat adalah luas permukaan adsorben. Semakin tinggi luas permukaan yang
tersedia, semakin banyak situs aktif yang dapat berinteraksi dengan adsorbat
sehingga proses penjerapan dapat berlangsung efektif (Suryadi Ismadji et
al., 2021). Uji karakterisasi BET digunakan untuk menganalisis luas
permukaan spesifik pada komposit Z@nZV1 baik sebelum maupun sesudah

proses adsorpsi yang disajikan pada Tabel 4.6
Tabel 4. 6 Hasil Analisis Karakterisasi BET pada Komposit Z@nzZVI

Sampel Kondisi BET (m?/g) | Vpore (cc/g) Pore Size (nm)
sebelum adsorpsi 35,93 0,102 5,69
Z@nzVI
setelah adsorpsi 19,28 0,081 8,41

Sumber: Data analisis, 2026

Tabel 4.6 menunjukkan bahwa komposit Z@nzZVI memiliki luas
permukaan spesifik sebesar 35,93 m?/g. Nilai ini menunjukkan bahwa
komposit yang dihasilkan memiliki pori dan area aktif sehingga dapat
menunjang proses adsorpsi ion Cu(ll). Pembuktian kemampuan adsorpsi
telah disajikan pada Gambar 4.8 yang menghasilkan kapasitas adsorpsi
sebesar 93,43 mg/g. Meskipun demikian, luas permukaan tersebut tergolong
lebih rendah dibandingkan dengan beberapa penelitian terdahulu. Penelitian
oleh Gharbani, (2024) berhasil memperoleh nilai luas permukaan komposit
zeolit alami tipe klinoptilolit dan nZVI sebesar 132,14 m?/g, sedangkan
penelitian oleh Yang et al., (2022) mencatat komposit nZVI-Zeolit 5A
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sebesar 238 m?/g. Namun, nilai luas permukaan pada penelitian ini masih
berada dalam kisaran yang sebanding dengan penelitian oleh Dada et al.,
(2021) yakni memiliki luas permukaan spesifik sebesar 20,86 m2/g dengan
kapasitas adsorpsi sebesar 82,82 mg/g. Sebaliknya, apabila dibandingkan
dengan luas permukaan spesifik yang dilaporkan oleh Koshlak, (2023)
yakni sebesar 77,95 mg?g. Kondisi tersebut sejalan dengan hasil
karakterisasi XRD pada Gambar 4.1 yang menunjukkan bahwa puncak
utama dari Zeolit X dan Zeolit A tidak muncul secara lengkap, sehingga
belum dipastikan. Selain itu, puncak tertinggi lebih sesuai dengan fase
calcinate dan portlandite. Oleh karena itu, sampel mengandung sedikit fase
zeolit, tetapi fase kristalin yang lebih dominan berada dari senyawa kalsium.
Gambar 4.2 juga menunjukkan bahwa pola puncak difraksi komposit
Z@nZzZV1 didominasi oleh intensitas puncak besi, sementara puncak-puncak

karakteristik zeolit mengalami penurunan intensitas.

4.1.5 pH Point Zero Charge (pHpzc)

Penentuan titik pHpzc diatur pada pH 2, 4, 6, 7, 10, 12 dengan larutan
NaCl 0,01 M sebagai elektrolit. Penyesuaian pH larutan diatur
menggunakan larutan NaOH dan HCI 0,01 M. Pengujian pHpzc bertujuan
untuk menganalisis muatan permukaan komposit dalam larutan. Nilai ApH
positif menunjukkan permukaan adsorben bermuatan positif. Sebaliknya,
nilai ApH negatif menunjukkan muatan negatif pada permukaan adsorben.
Muatan permukaan adsorben dapat berubah seiring dengan perubahan pH
dalam larutan. pHpzc bernilai nol disebut sebagai kondisi muatan partikel
tampak netral (A. Salama & Sakhawy, 2023). Rincian perhitungan ApH
dipaparkan pada Lampiran 5. Nilai perubahan pH dihitung menggunakan

persamaan 4.1

ApH = pHf — pH; 4.1
Dengan:
ApH = Selisih antara pH setelah dan sebelum kontak dengan adsorben
pHi = Kondisi pH awal sebelum kontak dengan adsorben



pHr = Kondisi pH akhir setelah kontak dengan adsorben
Berikut merupakan hasil pengukuran pH awal, pH akhir, ApH serta hasil

identifikasi muatan pada permukaan adsorben disajikan pada Tabel 4.7

Tabel 4. 7 Analisis Titik Muatan Nol (pHpzc) Komposit Z@nZVI

Variasi PH Aktual
oH pH awal pH akhir ApH Keterangan
(PHi) (pH)
2 2,1 4,3 2,2 Muatan Positif
4 4,1 7,2 31 Muatan Positif
6 6,1 6,7 0,6 Muatan Positif
7 7,1 7,0 -0,1 Muatan Negatif
10 6,9 6,9 -3.1 Muatan Negatif
12 11,1 11,1 -0,8 Muatan Negatif

Sumber: Data analisis, 2026

Grafik hubungan antara pH dan ApH digunakan untuk menentukan
nilai pHpzc komposit Z@nzZVI. Grafik pHpzc disusun dengan
menempatkan variasi pH larutan sebagai sumbu X dan nilai ApH pada

sumbu Y. Grafik pHpzc disajikan pada Gambar 4.6

ApH
/. 3_
. 2_-
1_
| |
L T T T n. T T T
= 2 4 6 8 10 12
14 .
2
.34 -

Gambar 4. 6 Analisis Titik Muatan Nol (pHpzc) dari Komposit Z@nZVI
Sumber: Data analisis, 2026

Berdasarkan Gambar 4.6, diperoleh nilai pHpzc komposit Z@nZV1
sebesar 6,68. Nilai tersebut menujukkan bahwa pada pH 6,68 permukaan
komposit Z@nZVI berada dalam kondisi netral atau memiliki muatan nol.
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Pada pH< pHpzc menunjukkan permukaan komposit memiliki muatan yang
sama dengan adsorbat berupa kation sehingga terjadi tolakan elektrostatik
(Muscarella et al., 2025). Kondisi ini kurang mendukung proses adsorpsi
Cu(Il) secara optimal karena ion Cu(ll) berada dalam bentuk kation pada
pH<7 (Guo et al., 2021). Pada pH > pHpzc, muatan negatif pada komposit
menunjukkan bahwa muatan negatif pada komposit mendukung penjerapan
logam berat Cu(ll) bermuatan positif melalui daya tarik elektrostatik.
Namun, menurut Powell et al. (2007), pada pH mendekati 7 spesies Cu?*
menurun tajam, sedangkan padatan Cu(OH)> meningkat sangat cepat.
Akibatnya, penyisihan Cu(ll) tidak hanya dipengaruhi oleh proses adsorpsi,
tetapi dapat disertai oleh proses presipitasi sebagai Cu(OH)a.
4.2 Efektivitas Proses Adsorpsi
Evaluasi efektivitas adsorpsi dilakukan untuk menganalisis Kkinerja
adsorben dalam mereduksi ion logam berat dari larutan. Pada proses adsorpsi
menggunakan komposit Z@nZV1 dengan rasio 2:1 pada variasi massa 1 g/L.
Komposit diinteraksikan dengan limbah artifisial Cu(ll) pada konsenterasi 50;
100; 150; 200; 250; 300; 350; 400; 450 mg/L selama kurun waktu 30; 60; 90;
120; 150 menit. Pada proses adsorpsi juga dilakukan variasi pH 2; 4; 6; 7; 10;
12 dengan konsentrasi maksimum dan waktu kontrak terbaik. Tahap berikutnya,
proses adsorpsi dilakukan variasi massa adsorben 0,015; 0,025; 0,05;
0,075gram dengan konsentrasi maksimum, waktu kontrak terbaik dan kondisi
pH terbaik. Analisis dilanjutkan pada proses reusabilitas dari komposit
Z@nZzZV1 dengan konsentrasi maksimum, waktu kontrak terbaik, kondisi pH

terbaik dan massa adsorben kondisi terbaik.

4.2.1 Pengaruh Konsentrasi dan Waktu Kontak terhadap Proses

Adsorpsi Logam Cu(ll)

Pengujian pengaruh konsentrasi larutan Cu(ll) dan waktu kontak
terhadap proses adsorpsi dilakukan untuk mengevaluasi kinerja adsorben
dalam penjerapan ion logam berat. Konsentrasi dalam kondisi terbaik
digunakan pada konsentrasi maksimum yang dapat diserap oleh komposit
Z@nZV1. Sebaliknya, waktu kontak pada kondisi terbaik ditentukan pada
reduksi logam berat Cu(ll) terbaik pada konsentrasi maksimum. Variasi



kontak pada penelitian ini adalah 30; 60; 90; 120; 150 menit dengan variasi
konsentrasi larutan Cu(ll) sebesar 50; 100; 150; 200; 250; 300; 350; 400;
450 mg/L. Massa adsorben yang digunakan pada penelitian ini sebesar 1
g/L dengan volume larutan 50 mL dan pH larutan sebesar 5. Nilai efisiensi
removal diperoleh berdasarkan perhitungan konsentrasi awal dan
konsentrasi akhir larutan logam Cu(ll), rincian perhitungan tercantum pada
Lampiran 7. Variasi pengaruh waktu kontak dan konsentrasi larutan Cu(ll)

terhadap efisiensi removal disajikan pada Gambar 4.7

—
- —e—100
" , " | 4150

S

g N 200

g =

< 50 ) o 50

2

g " . v v |—e—400

§ A . o

7 % /// -

z Vi

e / o

ﬁ / >

0-
-10

T T T T T T T T T
20 0 20 40 60 80 100 120 140 160
Waktu Kontak (menit)

Gambar 4. 7 Pengaruh Variasi Konsentrasi dan Waktu Kontak terhadap Efisiensi Removal
Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Gambar 4.7 menunjukkan bahwa pada rentang waktu 0 hingga 30
menit terjadi peningkatan efisiensi removal pada setiap variasi konsentrasi.
Pada konsentrasi 50 dan 100 mg/L mencapai equilibrium pada menit ke-120
karena ketersedian situs aktif relatif lebih besar daripada jumlah adsorbat
dalam larutan, sehingga adsorbat lebih mudah berikatan dengan permukaan
adsorben (Tan et al., 2020). Pada konsentrasi 150 hingga 250 mg/L terjadi
kondisi kesetimbangan pada menit ke-120. Sementara itu, pada konsentrasi
300 dan 350 mg/L terjadi kondisi equilibrium pada menit ke-90. Pada
konsentrasi yang lebih tinggi, yaitu 400 dan 450 mg/L kondisi
kesetimbangan terjadi pada menit ke-60. Pola ini menunjukkan bahwa
semakin tinggi konsentrasi awal, waktu yang dibutuhkan untuk mencapai
kondisi terbaik cenderung lebih singkat. Hal ini selaras dengan penelitian
yang dilaporkan oleh A. H. Ali et al. (2023) menyatakan bahwa persentase
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penghilangan ion logam menurun secara signifikan dengan meningkatnya
konsentrasi ion logam dikaitkan dengan gaya penggerak transfer rendah
akibat perbedaan antara konsentrasi larutan dengan ketersediaan situs aktif

yang lebih sedikit.

Kondisi terbaik diperoleh pada 450 mg/L dengan waktu kontak
optimum selama 60 menit. Pada kondisi tersebut, efisiensi penyisihan
mencapai 20,57%, kemudian mengalami sedikit kenaikan dan cenderung
konstan pada menit ke-90 sebesar 20,64%. Penelitian yang dilakukan oleh
Ameha et al. (2024), melaporkan bahwa efisiensi penyerapan hanya
meningkat sedikit dan kemudian cenderung konstan mengindikasikan
bahwa sistem mulai mencapai titik kesetimbangan adsorpsi. Hal ini
berkaitan dengan kapasitas adsorben yang terbatas; akibatnya, adsorben
hanya mampu mengikat adsorbat dalam jumlah waktu tertentu. Uraian
kapasitas adsorpsi pada masing-masing variasi konsentrasi dan waktu
tercantum pada Lampiran 7. Variasi pengaruh waktu kontak dan
konsentrasi logam berat Cu(Il) terhadap kapasitas adsorben disajikan pada
Gambar 4.8
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Gambar 4. 8 Pengaruh Variasi Konsentrasi dan Waktu Kontak terhadap Kapasitas Adsorpsi
Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Gambar 4.7 menunjukkan bahwa pada logam berat Cu(ll) dengan
konsentrasi rendah, yaitu 50 dan 100 mg/L memiliki efisiensi tinggi.
Sebaliknya, Gambar 4.8 memaparkan bahwa kapasitas adsorpsi yang

dihasilkan cenderung rendah secara berturut-turut sebesar 36,14 dan 65,29



mg/g akibat jumlah adsorbat awal dalam larutan terbatas. Penelitian yang
dilaporkan oleh Qian et al. (2023) menyatakan bahwa konsentrasi yang
lebih tinggi menunjukkan penyerapan ion yang lebih tinggi sehingga
kapasitas adsorpsi cenderung lebih tinggi dibandingkan dengan konsentrasi
yang rendah. Pada penelitian ini, kapasitas adsorpsi tertinggi yang dicapai
adalah sebesar 93,43 mg/g pada konsentrasi 450 mg/L. Namun, seiring
bertambahnya waktu kontak, laju adsorpsi mengalami penurunan.
Kesetimbangan adsorpsi pada konsentrasi 450 mg/L terjadi pada menit ke-
90. Kondisi ini berkaitan dengan akibat kejenuhan situs aktif pada
permukaan adsorben, sehingga proses pengikatan adsorbat menjadi kurang
optimal (Phonlakan et al., 2023). Selanjutnya, pengisian situs aktif menjadi
lebih sulit karena adanya gaya tolak elektrostatik antara ion Cu(ll) yang
telah teradsorpsi pada permukaan adsorben dan ion Cu(ll) bebas dalam
larutan (Xu et al., 2017).

4.2.2 Pengaruh pH Larutan terhadap Proses Adsorpsi Logam Cu(ll)
Pengaruh pH larutan Cu(ll) terhadap proses adsorpsi dikaji karena
berperan dalam menentukan muatan permukaan adsorben dan ion logam,
sehingga penentuan efektivitas adsorpsi dapat diukur. Pengujian pengaruh
pH larutan terhadap adsorpsi berkaitan erat dengan pH point of zero charge.
Penelitian ini akan mengevaluasi kesesuaian kondisi adsorpsi dengan nilai
pHpzc adsorben sekaligus menganalisis perubahan efisiensi removal dan
kapasitas adsorpsi pada rentang pH 2; 4; 6; 7; 10; 12 dengan konsentrasi
maksimum sebesar 450 mg/L dan waktu kontrak terbaik pada menit ke-60.
Rincian perhitungan efisiensi removal dan kapasitas tercantum pada
Lampiran 7. Berikut merupakan grafik pengaruh variasi pH terhadap

efisiensi removal dan kapasitas adsorpsi dipaparkan pada Gambar 4.9
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Gambar 4. 9 Pengaruh Variasi pH terhadap Efisiensi Removal dan Kapasitas Adsorpsi

Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Gambar 4.9 menunjukkan pada kondisi asam, yakni pH 2 dan 4
sebesar 15% dan 12% dengan kapasitas sebesar 68,14 mg/g dan 46,07 mg/g.
Kondisi ini dikaitkan dengan nilai pH larutan<pHpzc sehingga permukaan
adsorben cenderung bermuatan positif. Akibatnya, interaksi antara ion
Cu(ll) dan permukaan adsorben menjadi kurang optimal karena gaya tolak
elektrostatis (Muscarella et al., 2025). Penelitian Abrham & Simek, (2024)
yang dilaporkan menyatakan bahwa pada pH rendah, efisiensi adsorpsi
Cu(ll) cenderung rendah karena tingginya konsentrasi ion H™ yang
berkompetisi dengan ion Cu(Il) dalam situs aktif permukaan adsorben yang
terprotonasi sehingga meningkatkan muatan kationik pada permukaan.
Efisiensi removal meningkat tajam pada pH 6 dan 7, yakni sebesar 90% dan
93%, dengan kapasitas sebesar 403,71 mg/g dan 418,71 mg/g. Pada kondisi
ini terbentuk padatan tersuspensi di dasar larutan. Kondisi ini disebabkan
oleh jumlah H* yang berkurang akibat peningkatan pH sehingga kompetisi
dengan ion Cu(ll) juga semakin berkurang (Elboughdiri, 2020). Namun,
menurut Powell et al. (2007), pada pH mendekati 7, spesies Cu?* menurun
tajam, sedangkan padatan Cu(OH). meningkat sangat cepat. Akibatnya,
penyisihan Cu(Il) tidak hanya dipengaruhi oleh proses adsorpsi, tetapi juga
dapat disertai oleh proses presipitasi sebagai Cu(OH).. Berikut merupakan

grafik kesetimbangan hidrolisis Cu(ll) disajikan pada Gambar 4.10
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Gambar 4. 10 Kesetimbangan Hidrolisis Cu(ll) terhadap pH
Sumber: (Powell et al., 2007)

Penelitian yang dilakukan oleh Gharbani (2024) melaporkan bahwa
komposit Z@nZVI1 tidak hanya memiliki mekanisme adsorpsi, tetapi juga
melalui reaksi redoks antara Fe® dan Cu?* serta presipitasi. lon Cu?
memiliki potensial reduksi lebih tinggi daripada Fe°, sehingga Cu?®* lebih
mudah direduksi menjadi Cu®, sementara Fe® sudah teroksidasi menjadi
Fe2*. Berikut merupakan reaksi yang terjadi disajikan pada Persamaan 4.2
dan 4.3

Pada kondisi basa
1
Fe® + 2H,0 + 502~ Fe®* + 40H~ 4.2

Pada kondisi asam
Fe® + 2H,0 - Fe?* + H, + 40H™ 4.3
Pada kondisi basa yakni pH 10 dan 12, terjadi penurunan efisiensi
removal sebesar 82% dan 81%. Kondisi ini dikaitkan dengan nilai pH
larutan<pHpzc sehingga permukaan adsorben cenderung bermuatan
negatif. Apabila dibandingkan dengan Gambar 4.10 pada pH 10, kondisi
spesies larutan menjadi padatan Cu(OH).. Sementara pada pH 12 dengan
kapasitas sebesar 366,86 mg/g dan 366,21 mg/g, kondisi spesies larutan
berubah menjadi Cu(OH)s". Kondisi ini kurang mendukung proses adsorpsi
Cu(ll) secara optimal karena ion Cu(ll) berada dalam bentuk anion.
Efisiensi removal yang masih cukup tinggi diduga dipengaruhi oleh proses
presipitasi sesuai pada Gambar 4.10
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4.2.3 Pengaruh Massa Adsorben terhadap Proses Adsorpsi Logam

Cu(ll)

Pada proses adsorpsi, massa adsorpsi dikaji untuk menganalisis
permukaan aktif yang tersedia dalam penyisihan logam berat Cu(ll).
Penelitian ini menganalisis variasi massa adsorben 0,015; 0,025; 0,05; dan
0,075 gram pada kondisi pH 7, konsentrasi 450 mg/L dan waktu kontak
selama 60 menit. Rincian perhitungan pengaruh massa adsorben terhadap
efisiensi dan kapasitas adsorpsi disajikan pada Lampiran 7. Berikut
merupakan analisis pengaruh massa adsorben terhadap efisiensi dan
kapasitas adsorpsi dipaparkan pada Gambar 4.11
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Gambar 4. 11 Pengaruh Massa Adsorben terhadap Efisiensi Removal dan Kapasitas Adsorpsi
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Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Gambar 4.11 menunjukkan bahwa peningkatan massa adsorben
menyebabkan peningkatan efisiensi penyisihan dan kapasitas adsorpsi.
Kondisi ini disebabkan oleh bertambahnya luas permukaan dan jumlah situs
aktif yang tersedia, sehingga peluang antara adsorbat dan permukaan
adsorben menjadi lebih besar untuk saling berikatan (Hady et al., 2023).
Pada massa 0,015gram terjadi penyisihan paling rendah, yakni sebesar 86%
dengan kapasitas 115,71 mg/g. Hal ini disebabkan oleh ketersediaan situs
aktif pada permukaan adsorben yang terbatas. Akibatnya, logam berat tidak
tereduksi dengan baik. Pada massa 0,075 gram terjadi penyisihan paling
tinggi, yakni sebesar 95% dengan kapasitas 643,5 mg/g. Hal ini selaras
dengan penelitian yang dilaporkan oleh Nguyen et al., (2024) menyatakan



peningkatan efisiensi penghilangan seiring peningkatan massa adsorben
disebabkan oleh peningkatan jumlah situs adsorpsi aktif dan situs kosong

pada permukaan adsorben.

4.2.4 Reusabilitas Adsorben dalam Proses Adsorpsi Logam Berat

Cu(ll)

Pengujian reusabilitas adsorpsi digunakan untuk mengevaluasi
kemampuan adsorben dalam mempertahankan kinerja penyisihan dalam
beberapa siklus adsorpsi. Parameter ini penting untuk menganalisis
stabilitas, efektivitas penghilangan tinggi, dan potensi adsorben dalam
penggunaan berulang untuk mendukung sustainability (Andrunik & Smol,
2025; Moustafa, 2023). Pengujian ini dilakukan dalam 5 kali siklus dengan
waktu kontak baik dalam adsorpsi maupun desorpsi selama 1 jam serta
konsentrasi sebesar 450 mg/L dalam kondisi pH 7 dan massa adsorben
sebesar 0,075 gram. Rincian perhitungan pengaruh reusabilitas adsorben
terhadap efisiensi dan kapasitas adsorpsi disajikan pada Lampiran 7.
Berikut merupakan analisis pengaruh massa adsorben terhadap efisiensi dan
kapasitas adsorpsi dipaparkan pada Gambar 4.12

[__]Efisiensi Removal
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Gambar 4. 12 Pengaruh Reusabilitas Adsorben terhadap Efisiensi Removal
Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Kemampuan komposit Z@nZVI dalam reusabilitas tergolong baik,
karena mampu mempertahankan efisiensi penyisihan yang cukup tinggi
setelah beberapa siklus penggunaan. Gambar 4.12 menunjukkan bahwa

efisiensi pada siklus pertama dan kedua menunjukkan performa yang tinggi
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dan stabil, yakni 94% dan 92%. Hal ini berkaitan dengan tersedianya situs
aktif pada permukaan adsorben dalam mengikat kontaminan (E. Salama et
al., 2022). Pada siklus ke-3 hingga ke-5, terjadi penurunan efisiensi secara
signifikan dan laju penghilangan logam berat Cu(ll) hanya mencapai 43%.
Penelitian yang dilakukan oleh Xiang et al., (2022) menyatakan bahwa ion
H* menempati situs pengikatan permukaan selama desorpsi asam. Meskipun
telah dilakukan pencucian berulang untuk mencapai kondisi netral selama
proses desorpsi, hal ini menyebabkan perubahan yang bersifat ireversibel
pada permukaan adsorben. Selain itu, proses desorpsi asam tidak
berlangsung secara sempurna. Akibatnya, molekul logam berat masih
menempati situs adsorpsi sehingga jumlah situs adsorpsi yang tersedia juga
berkurang. Temuan ini konsisten dengan penelitian Ghorbani et al., (2021)
yang menunjukkan bahwa penurunan efisiensi adsorpsi setelah beberapa
kali penggunaan ulang diduga terjadi karena ion adsorbat tidak luruh
bersamaan dengan proses desorpsi, sehingga sebagian ion masih menempel
pada permukaan adsorben dan menutupi situs aktif.
4.3 Analisis Isoterm Adsorpsi dan Kinetika Adsorpsi
Analisis isoterm dan kinetika adsorpsi dilakukan untuk menganalisis proses
penjerapan antara adsorpsi dan adsorben. Analisis isoterm berperan dalam
mengevaluasi kapasitas adsorpsi pada kondisi setimbang. Sementara itu,
analisis kinetika adsorpsi menganalisis laju penjerapan adsorpsi selama waktu
kontak berlangsung.
4.3.1 Kinetika Adsorpsi
Analisis isoterm pada penelitian ini dilakukan untuk menganalisis
kemampuan komposit Z@nZV1 dalam menyerap adsorbat seiring
bertambahnya waktu kontak hingga sistem mencapai kesetimbangan.
Dalam studi Kkinetika adsorpsi, dua reaksi yang digunakan untuk
memodelkan data eksperimen adalah reaksi orde satu semu (pseudo-first
orde) dan orde dua semu (pseudo-second order) (Tran, 2023). Variasi waktu
yang digunakan untuk kinetika adsorpsi adalah 30, 60, 90, 120, dan 150
menit dengan konsentrasi larutan logam berat Cu(ll) 450 mg/L. Rincian

perhitungan kinetika adsorpsi disajikan pada Lampiran 8. Berikut



merupakan perbandingan nilai R? antara orde satu semu dan dua semu

dijabarkan pada Tabel 4.8
Tabel 4. 8 Identifikasi Kinetika Adsorpsi Model Orde Satu Semu dan Orde Dua Semu

. Konstanta Qe Persamaan Linear
Jenis Orde o . R?
Kinetika | Teoritis Intercept Slope
Orde satu semu 0,0549 89,3 0,9005 4,4921 -0,0549
Orde duasemu | 0,000318 | 112,35 0,9551 0,2381 0,0087

Berdasarkan hasil analisis yang disajikan pada Tabel 4.8, model
kinetika orde satu semu menghasilkan nilai koefisien determinasi (R?)
sebesar 0,9005. Sementara itu, model kinetika orde dua semu menghasilkan
nilai R? sebesar 0,9648. Nilai R2 orde dua semu mendekati satu
dibandingkan dengan orde satu semu, maka model orde dua semu dinilai
sesuai untuk menggambarkan Kkinetika adsorpsi Cu(ll) oleh komposit
Z@nzZVI1. Model orde dua semu mengasumsikan bahwa laju adsorpsi
dipengaruhi oleh jumlah situs aktif yang tersedia pada permukaan adsorben.
Kesesuaian data dengan model tersebut mengindikasikan bahwa proses
adsorpsi dikaitkan dengan interaksi adsorbat dan situs aktif adsorben
(Vareda, 2023). Kapasitas teoritis yang diperoleh dari model kinetika orde
satu semu sebesar 89,30 mg/g. Sebaliknya, model kinetika orde dua semu
didapatkan nilai sebesar 112,35 mg/g.
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Gambar 4. 13 Kinetika Adsorpsi Model Orde Dua Semu
Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026
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Gambar 4. 14 Kinetika Adsorpsi Model Orde Satu Semu
Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

4.3.2 Isoterm Adsorpsi

Analisis isoterm pada penelitian ini dilakukan untuk menganalsis
kapasitas komposit Z@nZV1 dalam mengikat adsorbat pada permukaan
dalam kondisi yang berbeda yakni konsentrasi awal logam berat (Biswal &
Balasubramanian, 2023). Model adsorpsi yang digunakan yakni isoterm
Langmuir dan Freundlich. Persamaan model isoterm Langmuir diasumsikan
bahwa reaksi adsorpsi terjadi pada lapisan Tunggal (Shi et al., 2023). Disisi
lain, model isoterm Freundlich menggambarkan adsorpsi multilayer pada
permukaan heterogen (Danat et al., 2026). Variasi konsentrasi yang
digunakan adalah 50; 100; 150; 200; 250; 300; 350; 400; dan 450 mg/L
dengan waktu kontak selama 60 menit. Rincian perhitungan isotherm
adsorpsi disajikan pada Lampiran 8. Berikut merupakan hubungan linear

antara Ln ge dan Ln Ce disajikan pada Gambar 4.15
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Gambar 4. 15 Isoterm Adsorpsi Model Freundlich
Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Berdasarkan model isotherm Freundlich didapatkan persamaan regresi
y = 0,2626x + 3,0939 dengan nilai R? sebesar 0,87. Intensitas adsorpsi
didapatkan nilai sebesar 3,81 dengan nilai KF sebesar 22,06. Nilai slope
(1/n) yang diperoleh dari model Freundlich sebesar 0,2626. Indikasi ini
menunjukkan bahwa proses adsorpsi berjalan secara favorable. Selain itu,
nilai 1/n yang relative mendekati nol mengindikasikan bahwa permukaan
adsorben bersifat heterogen (Elshafei et al., 2025). Kondisi ini berkaitan
dengan situs aktif adsorben memiliki energi yang berbeda sehingga proses
penjerapan adsorbat tidak terbatas pada pembentukan lapisan tunggal (Yuan
et al., 2019). Seiring dengan meningkatnya tingkat pengisian situs adsorpsi,
energi ikatan yang tersedia juga semakin menurun. Isoterm Freundlich
berdasarkan asumsi distribusi situs aktif secara eksponensial terhadap
energi adsorpsi (Danat et al., 2026). Selain menggunakan model Freundlich,
data kesetimbangan adsorpsi juga dianalisis menggunakan model
Langmuir. Berikut merupakan hubungan linear antara Ce/ge sebagai y dan
Ce sebagai x disajikan pada Gambar 4.16
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Equation y=a+bx
Plot Celge
Weight No Weighting
Intercept 0,22093 + 0,02389
Slope 0,01004 + 1,16466E
Residual Sum of Squar 0,01117
Pearson's r 0,99953
R-Square (COD) 0,99906

Adj. R-Square 0,99892
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Gambar 4. 16 Isoterm Adsorpsi Model Langmuir
Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Berdasarkan model isotherm Langmuir didapatkan persamaan regresi y
= 0,01x + 0,2209 dengan nilai R? sebesar 0,9991. Nilai R?> mendekati 1
menunjukkan bahwa model Langmuir memiliki tingkat linearitas yang baik.
Berdasarkan nilai slope dan intercept yang diperoleh, nilai Qmax dan KF
didapatkan sebesar 100 mg/g dan 0,04527 L/mg. Nilai KL
merepresentasikan afinitas atau interaksi antara adsorben dan adsorbat.
Semakin besar nilai KL, maka semakin kuat afinitas proses adsorpsi

sehingga dapat berlangsung lebih efektif (Kalaba et al., 2022).

4.4 Analisis Mekanisme Penghilangan Cu(ll)

Dalam proses penyisihan logam berat Cu(ll) dengan komposit Z@nVI
melibatkan serangkaian proses yang terjadi antara lain adsorpsi, reduksi-
oksidasi, dan presipitasi. Mekanisme adsorpsi dilakukan  untuk
mengidentifikasi jenis interaksi antara logam berat dan komposit Z@nZV1I.
Klasifikasi adsorpsi pada suatu substrat akan dibedakan melalui interaksi antara
substrat dan adsorbat, yakni fisisorpsi dan kemisorpsi (Sims et al., 2019). Hasil
ini juga divalidasi melalui analisis BET (Tabel 4.6). Berdasarkan analisis
kinetika dan isoterm adsorpsi, mekanisme adsorpsi pada penelitian ini
merupakan penggabungan mekanisme kemisorpsi dan fisisorpsi. Pada analisis
isoterm, model Langmuir memberikan nilai koefisien determinasi tertinggi (R?
= 0,9991) dibandingkan dengan model Freundlich (R? = 0,87). Hal ini
menunjukkan bahwa penelitian ini lebih sesuai dengan model Langmuir yang



mengasumsikan adsorpsi relatif homogen dan membentuk lapisan tunggal.
Sementara itu, kinetika adsorpsi model orde dua semu memberikan nilai (Rz =
0,9648) dibandingkan dengan model orde satu semu (R2 = 0,9005). Hasil ini
menunjukkan bahwa laju adsorpsi sesuai dengan model orde dua semu yang
merepresentasikan bahwa interaksi antara adsorben dan adsorbat berperan
penting dalam proses adsorpsi.

Kondisi ini sejalan dengan penelitian yang dilakukan oleh Ghorbani et al.
(2021), bahwa komposit zeolit klinoptilolit dan nZV1 merujuk pada mekanisme
kemisorpsi dan fisisorpsi. Analisis ini dilakukan dengan mempertimbangkan
model isotherm Langmuir dan Freundlich. Model Langmuir memiliki nilai yang
lebih tinggi daripada model Freundlich, sehingga diasumsikan memiliki
monolayer. Sementara itu, analisis kinetika model orde dua semu menunjukkan
kecocokan yang lebih baik daripada model orde satu semu. Hal ini
mengindikasikan bahwa mekanisme adsorpsi juga melibatkan mekanisme
kemisorpis. Temuan ini konsisten dengan berbagai studi sebelumnya oleh
Arancibia-Miranda et al. (2016), menyatakan bahwa komposit Z-nZVI
memiliki mekanisme penyisihannya melalui proses kemisorpis dan fisisorpis
dengan nilai konstanta defisiensi sebesar 0,95. Pada analisis isotherm, komposit
Z-nZV| sesuai dengan model Langmuir. Sebaliknya, terlihat adanya multi-
linearity pada analisis difusi di dalam partikel.

Bersamaan dengan proses penjerapan tersebut, keberadaan material seperti
nZV1 berperan melibatkan proses reduksi-oksidasi. Penelitian yang dilakukan
oleh Gharbani (2024) melaporkan bahwa komposit Z@nZVI tidak hanya
memiliki mekanisme adsorpsi, tetapi juga melalui reaksi redoks antara Fe® dan
Cu?* serta presipitasi. lon Cu?* memiliki potensial reduksi lebih tinggi daripada
FeP, sehingga Cu?* lebih mudah direduksi menjadi Cu®, sementara Fe® sudah
teroksidasi menjadi Fe?*. Berikut merupakan reaksi yang terjadi disajikan pada
Persamaan 4.2 dan 4.3

Pada kondisi basa
1
Fe°+2H20+§02—>FeZ++40H‘ 4.2

Pada kondisi asam
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Fe® + 2H,0 - Fe?* + H, + 20H~ 4.3
Penelitian yang dilakukan oleh Anang et al., (2023) melaporkan bahwa
mekanisme penyisihan ion logam berat oleh nZVI1 bergantung pada nilai
potensial redoks dari kedua spesies yang terlibat dalam reaksi yakni Fe(0) dan
Cu(l1). Dalam proses ini, Fe® berperan sebagai agen pereduksi, sedangkan Cu?*
bertindak sebagai agen pengoksidasi. Kemampuan reduksi Fe0 memiliki nilai
yang lebih tinggi (-0,34 V) sehingga memfasilitasi reduksi spesies ion Cu?*
menjadi Cu® (Persamaan 4.4) dan Cu,O (Persamaan 4.5). Hasil ini juga
divalidasi melalui analisis XRD (Gambar 4.3 dan Tabel 4.4).
Fe® + Cu?t - Fe?* + Cu° 4.4
Fe® + 2Cu?* - Fe?* + Cu,0 + 2H™ 4.5
Selain itu, proses presipitasi turut mendukung proses penghilangan logam
berat Cu(ll). Proses presipitasi terjadi akibat spesies ion OH berikatan dengan
ion Cu(ll) sehingga membentuk endapan padat Cu(OH)2. Proses presipitasi ini
berlangsung paling optimal Ketika pH larutan berada pada diatas nilai diatas
pHpzc dimana spesies OH" di dalam larutan menjadi jauh lebih melimpah
sehingga pembentukan endapan. Hasil ini juga divalidasi melalui analisis XRD
(Gambar 4.3 dan Tabel 4.4). llustrasi mekanisme penghilangkan logam berat

Cu(Il) disajikan sebagai berikut,
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Gambar 4. 17 Mekanisme Penghilangan Logam Berat Cu(ll)
Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026



4.5 Komparasi Performa Adsorpsi terhadap Logam Berat

Kinerja suatu adsorben perlu dievaluasi secara komprehensif melalui

perbandingan dengan hasil penelitian lain yang relevan. Oleh karena itu,

performa komposit Z@nZV|1 pada penelitian ini dibandingkan dengan berbagai

adsorben yang telah dilaporkan dalam literatur untuk penyisihan Cu(ll).

Berikut komparasi data performa adsorpsi terhadap logam berat disajikan pada

Tabel 4.9

Tabel 4. 9 Komparasi Performa Adsorpsi dengan Penelitian Terdahulu

Co t Dosis Qe Efisiensi
Adsorben | Polutan ~ |pH Sumber
(mg/L) | (min) (o/L) | (mg/g) | Removal
(Ulatowska et
Fly ash Cu(ll) | 1000 | 480 55| 50 44,90 90%
al., 2020)
Zeolit (Elboughdiri,
Cu(ll) 400 | 480 | 5 50 2,1 92%
natural 2020)
Greek fly (Vavouraki et
Cu(ll) 200 60 |55| 15 310 80%
ash al., 2020)
(Buemaet al.,
Fly ash Cd(ln) 120 30 | 5 8 28,09
2020)
Zeolit
(Yangetal.,
Natural As(V) 100 | 175 | 4 4 21,56 | 84,23%
2022)
@nzVi
Zeolit )
) ) (Gharbani,
Klinoplite | Cu(ll) 60 30 | 8 2 61,72 | 94,75%
2024)
@nzVIi
Z@nzVl | Cu(ll) | 450 | 60 | 7 | 0,75 | 6435 95% This work

Tabel 4.9 menunjukkan bahwa Z@nZV1 memiliki performa adsorpsi Cu(ll)

yang jauh lebih unggul dibandingkan dengan adsorben berbasis zeolit dan

fly ash pada penelitian terdahulu. Pada kondisi konsentrasi 450 mg/L, waktu
kontak 60 menit, pH 7, dan dosis adsorben 0,75 g/L, Z@nZVI mencapai

kapasitas adsorpsi sebesar 643,5 mg/g dengan efisiensi removal 95%. Nilai

ini sekitar 306 kali lebih tinggi dibandingkan zeolit natural yang hanya

mencapai kapasitas adsorpsi 2,1 mg/g (Elboughdiri, 2020) dan sekitar 14
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kali lebih tinggi dibandingkan fly ash dengan kapasitas adsorpsi 44,90 mg/g
(Ulatowska et al., 2020), meskipun kedua adsorben tersebut menggunakan
dosis jauh lebih besar (50 g/L) dibandingkan Z@nZVI. Dibandingkan
dengan Greek fly ash yang mencapai kapasitas adsorpsi 310 mg/g pada dosis
1,5 g/L (Vavouraki et al., 2020), kapasitas adsorpsi Z@nZV1 masih lebih
tinggi sekitar 2 kali lipat meskipun dosis yang digunakan sekitar dua kali
lebih rendah.

Perbandingan dengan adsorben hasil modifikasi nZVI juga
menegaskan  superioritas Z@nZVI pada penelitian ini. Zeolit
Natural@nZVI1 untuk adsorpsi As(V) hanya menghasilkan kapasitas
adsorpsi 21,56 mg/g (Yang et al., 2022) sehingga kapasitas adsorpsi
Z@nzV1 hampir 30 kali lebih tinggi, sedangkan Zeolit Klinoptilolit@nZVI
untuk Cu(ll) mencapai kapasitas adsorpsi 61,72 mg/g pada dosis 2 g/L
(Gharbani, 2024), menjadikan kapasitas adsorpsi Z@nZV|1 sekitar 10 kali
lebih tinggi meskipun dosis yang digunakan hanya sepertiga dari dosis
tersebut. Tingginya kapasitas adsorpsi Z@nZV1 diduga berasal dari sinergi
antara struktur berpori zeolit sebagai penyangga dan nanopartikel zero-
valent iron yang memperluas situs aktif adsorpsi, sehingga mekanisme
adsorpsi dan reduksi Cu(ll) berlangsung jauh lebih efektif meskipun dosis
adsorben yang digunakan jauh lebih rendah dibandingkan dengan seluruh
adsorben pembanding.

4.6 Uji Statistika

Berdasarkan data hasil penelitian yang telah diperoleh, dilakukan analisis

statistik untuk menganalisis pengaruh variabel bebas dalam reduksi logam berat
Cu(ll). Software yang digunakan untuk analisis statistik adalah SPSS dengan
analisis normalitas baik dengan metode Kolmogorov-Smirnov maupun
Shapiro-Wilk serta homogenitas. Berikutnya, analisis pengaruh variabel bebas
dilakukan dengan metode One-way ANOVA dan Two-way ANOVA.

4.6.1 Pengaruh Waktu Kontak dan Konsentrasi Larutan
Analisis statistik mengenai pengaruh waktu kontak dan konsentrasi

larutan Cu(ll) dilakukan dengan metode Two-way ANOVA dan dilakukan



uji normalitas dengan metode Kolmogorov-Smirnov dan homogenitas
untuk menganalisis distribusi data. merata. Hasil uji normalitas yang
menunjukkan pengaruh waktu kontak dan konsentrasi larutan terhadap

penyisihan logam Cu(ll) dapat dilihat pada Tabel 4.10
Tabel 4. 10 Analisis Uji Normalitas terhadap Variasi Waktu Kontak dan Konsentrasi

Kolmogorov-Smirnov Test
Variabel Bebas Nilai Sig. o=
Keputusan
(p-value) 0,05
0 0,126 Sig. < a Data terdistribusi normal
30 0,177 Sig. <« Data terdistribusi normal
Waktu 60 0,201 Sig. < a Data terdistribusi normal
Kontak 90 0,152 Sig. < a Data terdistribusi normal
120 0,177 Sig. < a Data terdistribusi normal
150 0,174 Sig. <a Data terdistribusi normal
50 0,003 Sig. < a | Data tidak terdistribusi normal
100 0,043 Sig. < a | Data tidak terdistribusi normal
150 0,003 Sig. < a | Data tidak terdistribusi normal
200 0,010 Sig. < a | Data tidak terdistribusi normal
Konsentrasi
250 <0,001 Sig. < a | Data tidak terdistribusi normal
Larutan
300 <0,001 Sig. < a | Data tidak terdistribusi normal
350 <0,001 Sig. < a | Data tidak terdistribusi normal
400 <0,001 Sig. <o | Data tidak terdistribusi normal
450 <0,001 Sig. < a | Data tidak terdistribusi normal

Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Tabel 4.10 menunjukkan bahwa variabel bebas berupa pengaruh
waktu kontak terdistribusi secara normal sedangkan konsentrasi larutan
tidak terdistribusi secara normal. Kondisi ini berkaitan dengan nilai lep-
value pada waktu kontak memiliki nilai lebih besar dari 0,05. Sebaliknya,
pada konsentrasi larutan memiliki nilai p-value lebih kecil dari 0,05
sehingga belum memenuhi asumsi normalitas. Berikutnya, uji ANOVA
Two-way tidak dapat dilakukan dikarenakan salah satu data tidak memenubhi
asumsi uji parametrik sehingga analisis dilanjutkan dengan uji non
parametik Kruskal-Wallis. Uji Kruskal-Wallis dilakukan secara bertahap

untuk menganalisis pengaruh masing-masing faktor terlebih dahulu
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sebelum melihat pengaruh seluruh kombinasi perlakuan. Hasil uji non

parametrik Kruskal-Wallis disajikan pada Tabel 4.11
Tabel 4. 11 Analisis Uji Kruskal-Wallis terhadap Variasi Waktu Kontak dan Konsentrasi

) Kruskal-Wallis
Variabel bebas ___
Nilai Sig. (p value) | a=0,05 Keputusan

Konsentrasi Larutan <0,001 Sig. <o | Hj diterima dan Hoditolak

Waktu Kontak <0,001 Sig. <o | Hj diterima dan Hoditolak

Interaksi antara
Konsentrasi Larutan <0,001 Sig. <o | Hj diterima dan Hoditolak
dan Waktu Kontak

Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Berdasarkan Tabel 4.11, diperoleh nilai signifikansi sebesar < 0,001
sehingga hipotesis alternatif (H1) dapat diterima. Kondisi ini disebabkan
oleh nilai signifikansi yang lebih kecil dari 0,05 yang menandakan bahwa
terdapat pengaruh signifikan dari variasi konsentrasi dan waktu kontak
terhadap penyisihan logam Cu(ll). Data ini mengindikasikan bahwa variasi
pengaruh variasi konsentrasi dan waktu kontak larutan memiliki pengaruh
terhadap efisiensi penyisihan logam Cu(ll) yang ditunjukkan nilai Sig. < a.
4.6.2 Pengaruh pH Larutan

Pengaruh pH larutan dianalisis secara statistik dengan metode One-
Way ANOVA dan dilakukan uji normalitas dengan metode Shapiro-Wilk
dan homogenitas untuk memastikan data telah terdistribusi merata. Hasil uji
normalitas yang menunjukkan pengaruh pH larutan terhadap penyisihan
logam Cu(ll) dapat dilihat pada Tabel 4.12

Tabel 4. 12 Analisis Uji Normalitas terhadap Pengaruh pH

Shapiro-Wilk Test
PH Nilai Sig. (p value) | a=0,05 Keputusan
2 1,000 Sig. > a Data terdistribusi normal
4 0,194 Sig. > a Data terdistribusi normal
6 0,826 Sig. > a Data terdistribusi normal
7 0,075 Sig. > a Data terdistribusi normal
10 0,567 Sig. > a Data terdistribusi normal




H Shapiro-Wilk Test
p —
Nilai Sig. (p value) | a=10,05 Keputusan
12 0,637 Sig. >« Data terdistribusi normal

Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Tabel 4.12 menunjukkan bahwa variabel bebas berupa pengaruh pH
terhadap penyisihan logam Cu(ll) terdistribusi secara normal. Kondisi ini
dibuktikan dengan nilai p-value lebih besar dari 0,05 sehingga memenubhi
asumsi normalitas. Berikutnya, uji homogenitas dapat dilakukan untuk
menganalisis keseragaman varians antarkelompok data. Hasil uji

homogenitas disajikan pada Tabel 4.13
Tabel 4. 13 Analisis Uji Homogenitas terhadap Pengaruh pH

Variabel Levene Test

bebas Nilai Sig. (p value) a=0,05 Keputusan

] Data tidak terdistribusi secara
pH 0,02 Sig. <«

homogen

Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Tabel 4.13 menyatakan bahwa data variabel bebas berupa pengaruh
pH terhadap penyisihan logam Cu(ll) tidak terdistribusi secara homogen
karena memiliki nilai p-value lebih kecil dari 0,05, sehingga belum
memenuhi asumsi homogenitas. Pengambilan keputusan homogenitas
didasarkan pada nilai rata-rata kelompok data (Based on mean).
Berdasarkan analisis uji Levene yang menunjukkan varians tidak homogen,
maka pengujian hipotesis tidak dapat dilanjutkan menggunakan ANOVA
standar (One-Way ANOVA), melainkan menggunakan Welch’s ANOVA.

Berikut merupakan hasil analisis welch disajikan pada Tabel 4.14
Tabel 4. 14 Analisis Uji Welch terhadap Pengaruh pH

Variabel Welch’s Test
Bebas Nilai Sig. (p value) a=0,05 Keputusan
pH <0,001 Sig. <« H1 diterima dan Ho ditolak

Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Berdasarkan Tabel 4.14, diperoleh nilai signifikansi sebesar < 0,001

sehingga hipotesis alternatif (H1) dapat diterima. Kondisi ini disebabkan
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oleh nilai signifikansi yang lebih kecil dari 0,05 yang menandakan bahwa
terdapat pengaruh signifikan dari variasi pH larutan terhadap penyisihan
logam Cu(ll). Data ini mengindikasikan bahwa variasi pengaruh pH
memiliki pengaruh terhadap efisiensi penyisihan logam Cu(ll) yang
ditunjukkan oleh nilai Sig. < a.

4.6.3 Pengaruh Massa Adsorben

Pengaruh massa adsorben turut dianalisis secara statistik untuk
menganalisis data yang terdistribusi normal dan merata dengan uji
normalitas metode Shapiro-Wilk dan homogenitas. Selanjutnya, dilakukan
analisis ANOVA menggunakan metode one-way. Hasil uji normalitas yang
menunjukkan pengaruh massa larutan terhadap penyisihan logam Cu(ll)

dapat dilihat pada Tabel 4.15
Tabel 4. 15 Analisis Uji Normalitas terhadap Pengaruh Massa Adsorben

Massa Shapiro-Wilk Test

Adsorben | Nilai Sig. (p value) | a=0,05 Keputusan
0,015 0,637 Sig. > a Data terdistribusi normal
0,025 0,363 Sig. > a Data terdistribusi normal
0,050 1,000 Sig. > a Data terdistribusi normal
0,075 0,567 Sig. >« Data terdistribusi normal

Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Tabel 4.15 menyatakan bahwa variabel bebas berupa pengaruh massa
adsorben terhadap penyisihan logam Cu(ll) terdistribusi secara normal.
Kondisi ini dibuktikan dengan nilai p-value lebih besar dari 0,05 sehingga
memenuhi asumsi normalitas. Berikutnya, uji homogenitas dapat dilakukan
untuk menganalisis keseragaman varians antarkelompok data. Hasil uji

homogenitas disajikan pada Tabel 4.16
Tabel 4. 16 Analisis Uji Homogenitas terhadap Pengaruh Massa Adsorben

Variabel Levene Test
bebas Nilai Sig. (p value) a=0,05 Keputusan
Massa . o
0,312 Sig. >« Data terdistribusi secara homogen
Adsorben

Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026



Tabel 4.16 menyatakan bahwa data variabel bebas berupa pengaruh
massa adsorben terhadap penyisihan logam Cu(ll) terdistribusi secara
homogen dikarenakan memiliki nilai p-value lebih besar dari 0,05 sehingga
sudah memenuhi asumsi homogenitas. Pengambilan keputusan didasarkan
pada nilai rata-rata kelompok data (Based on mean). Berikutnya, analisis
statistik dapat dilanjutkan menggunakan metode anova one-way. Hasil

analisis statistic metode one-way disajikan pada Tabel 4.17
Tabel 4. 17 Pengaruh Uji One-Way ANOVA terhadap Pengaruh Massa Adsorben

Variabel ANOVA One-Way
Bebas Nilai Sig. (p value) a=0,05 Keputusan
Massa . L )
<0,001 Sig. <a H, diterima dan Ho ditolak
Adsorben

Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Berdasarkan Tabel 4.17, diperoleh nilai signifikansi sebesar < 0,001
sehingga hipotesis alternatif (H1) dapat diterima. Kondisi ini disebabkan
oleh nilai signifikansi yang lebih kecil dari 0,05 yang menandakan bahwa
terdapat pengaruh signifikan dari variasi pH larutan terhadap penyisihan
logam Cu(ll). Data ini mengindikasikan bahwa variasi pengaruh massa
adsorben memiliki pengaruh terhadap efisiensi penyisihan logam Cu(ll)
yang ditunjukkan oleh nilai Sig. < a.

4.6.4 Pengaruh Reusabilitas Adsorben

Analisis statistik pada pengaruh reusabilitas adsorben dilakukan dengan
metode One-way dan dilakukan uji normalitas metode Shapiro-Wilk serta
homogenitas. Hasil uji normalitas yang menunjukkan pengaruh massa

larutan terhadap penyisihan logam Cu(ll) dapat dilihat pada Tabel 4.18
Tabel 4. 18 Analisis Uji Normalitas terhadap Pengaruh Reusabilitas Adsorben

Siklus Shapiro-Wilk Test

Reuse Nilai Sig. (p value) | a=0,05 Keputusan
1 0,637 Sig. > a Data terdistribusi normal
2 0,463 Sig. > a Data terdistribusi normal
3 0,157 Sig. > a Data terdistribusi normal
4 0,235 Sig. >« Data terdistribusi normal
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Siklus Shapiro-Wilk Test

Reuse Nilai Sig. (p value) | a=0,05 Keputusan

5 0,871 Sig. >« Data terdistribusi normal
Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Tabel 4.18 menunjukkan bahwa variabel bebas berupa pengaruh
reusabilitas adsorben terhadap penyisihan logam Cu(ll) terdistribusi secara
normal. Kondisi ini dibuktikan dengan nilai p-value lebih besar dari 0,05
sehingga memenuhi asumsi normalitas. Berikutnya, uji homogenitas dapat
dilakukan untuk menganalisis keseragaman varians antarkelompok data.
Hasil uji homogenitas disajikan pada Tabel 4.19
Tabel 4. 19 Analisis Uji Homogenitas terhadap Pengaruh Reusabilitas Adsorben

Variabel Levene Test
bebas Nilai Sig. (p value) a=0,05 Keputusan
Siklus ) o
0,054 Sig. > a Data terdistribusi secara homogen
Reuse

Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Tabel 4.19 menyatakan bahwa data variabel bebas berupa pengaruh
reusabilitas adsorben terhadap penyisihan logam Cu(ll) terdistribusi secara
homogen dikarenakan memiliki nilai p-value lebih besar dari 0,05 sehingga
sudah memenuhi asumsi homogenitas. Pengambilan keputusan didasarkan
pada nilai rata-rata kelompok data (Based on mean). Berikutnya, analisis
statistik dapat dilanjutkan menggunakan metode ANOVA one-way. Hasil

analisis statistic metode one-way disajikan pada Tabel 4.20
Tabel 4. 20 Analisis Uji One-Way ANOVA terhadap Pengaruh Reusabilitas Adsorben

Variabel ANOVA One-Way
Bebas Nilai Sig. (p value) a=10,05 Keputusan
Siklus ) o )
<0,001 Sig. < a H; diterima dan Ho ditolak
Reuse

Sumber: Dokumentasi Pribadi, 2026

Berdasarkan Tabel 4.20, diperoleh nilai signifikansi sebesar < 0,001
sehingga hipotesis alternatif (H1) dapat diterima. Kondisi ini disebabkan

oleh nilai signifikansi yang lebih kecil dari 0,05 yang menandakan bahwa



terdapat pengaruh signifikan dari variasi pH larutan terhadap penyisihan
logam Cu(ll). Data ini mengindikasikan bahwa variasi pengaruh
reusabilitas adsorben memiliki pengaruh terhadap efisiensi penyisihan
logam Cu(ll) yang ditunjukkan oleh nilai Sig. < a.
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan rumusan masaah, tujuan penelitian dan hasil analisis data

yang telah dilakukan, maka dapat ditarik Kesimpulan sebagai berikut:

1. Analisis XRF menunjukkan kandungan SiO; dan Al,O3 masing-masing
sebesar 48,93% dan 23,34% dengan rasio Si/Al yang diperoleh sebesar
1,78. Analisis XRD zeolit menunjukkan beberapa puncak zeolit, namun
didominasi oleh fase Kkalsit dan portlandit. Komposit Z@nzZVI
menunjukkan keberadaan nZVI dengan penurunan Kristalinitas zeolit.
Setelah adsorpsi Cu(ll), terdeteksi fase kuprit (Cu20). Analisis FTIR zeolit
menunjukkan gugus Si-O-T, sedangkan komposit Z@nZVI menunjukkan
gugus Si-O-T dan Fe-O. Setelah adsorpsi Cu(ll), terjadi pergeseran pita O-
H, Si-O-T dan Fe-O, peningkatan intensitas pita H-O-H, serta munculnya
pita baru gugus Si-O-T dan Fe-O. Analisis BET menunjukkan penurunan
luas permukaan spesifik dari 35,93 m?/g menjadi 19,28 m2/g dan volume
pori dari 0,102 cm?/g menjadi 0,081 cm?/g setelah adsorpsi Cu(ll), disertai
peningkatan ukuran pori dari 5,69 nm menjadi 8,41 nm. Analisis pHpzc
menunjukkan nilai pHpzc sebesar 6,68, di mana permukaan adsorben
bermuatan positif pada pH < 6,68 dan bermuatan negatif pada pH > 6,68.

2. Pengaruh komposit Z@nZVI pada massa adsorben, waktu kontak,
koponsentrasi dan pH larutan serta reusabilitas adsorben terhadap
kemampuan penyerapan logam berat Cu(ll) sebagai berikut:

a. Variasi waktu kontak dan konsentrasi awal Cu(ll) berpengaruh
terhadap kinerja adsorpsi. Konsentrasi awal yang lebih tinggi
mempercepat tercapainya kesetimbangan, tetapi menurunkan
efisiensi penyisihan akibat keterbatasan situs aktif. Peningkatan
waktu kontak meningkatkan adsorpsi hingga tercapai kondisi jenuh,

yang ditandai oleh laju adsorpsi yang relatif konstan. Kondisi terbaik
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3.

penyerapan terjadi pada waktu kontak 60 menit dan konsentrasi awal
450 mg/L dengan kapasitas adsorpsi sebesar 92,57 mg/g

b. pH larutan berpengaruh signifikan terhadap adsorpsi Cu(ll).
Efisiensi adsorpsi meningkat seiring kenaikan pH karena
berkurangnya kompetisi ion H* dengan Cu?*", sedangkan pada pH
tinggi efisiensi dipengaruhi oleh pembentukan presipitat akibat
interaksi dengan ion OH". Kondisi adsorpsi terbaik tercapai pada pH
7 dengan efisiensi removal sebesar 93% dan kapasitas adsorpsi
sebesar 418,71 mg/g.

c. Peningkatan massa adsorben meningkatkan efisiensi penyisihan dan
kapasitas adsorpsi seiring bertambahnya luas permukaan serta
jumlah situs aktif yang tersedia. Kondisi adsorpsi terbaik tercapai
pada massa adsorben sebesar 0,075 gram per 100 mL (0,75 g/L)
dengan efisiensi removal sebesar 95% dan kapasitas adsorpsi sebesar
643 mg/g.

d. Reusabilitas adsorben selama lima siklus berpengaruh terhadap
penurunan Kinerja adsorpsi, yang ditunjukkan oleh penurunan
efisiensi dari 94%, 92%, 73%, 62%, hingga 43%. Penurunan ini
disebabkan oleh desorpsi yang tidak sempurna dan perubahan
ireversibel pada permukaan adsorben.

Isoterm adsorpsi logam berat Cu(ll) lebih sesuai dengan model Langmuir
yang mengasumsikan adsorpsi relatif homogen dan membentuk lapisan
tunggal. Sementara itu, kinetika adsorpsi lebih sesuai dengan model orde
dua semu yang merepresentasikan bahwa laju adsorpsi dipengaruhi oleh
jumlah situs aktif yang tersedia pada permukaan adsorben.

Mekanisme penghilangan logam berat Cu(ll) melibatkan serangkaian
proses yang terjadi antara lain adsorpsi, reduksi-oksidasi, dan presipitasi.
Mekanisme adsorpsi pada penelitian ini merupakan penggabungan
kemisorpsi dan fisisorpsi. Dalam proses redoks, Fe® berperan sebagai agen
pereduksi, sedangkan Cu?* bertindak sebagai agen pengoksidasi.
Kemampuan reduksi Fe0 memiliki nilai yang lebih tinggi (-0,34 V)

sehingga memfasilitasi reduksi spesies ion Cu?* menjadi Cu®. Proses



presipitasi terjadi akibat spesies ion OH- berikatan dengan ion Cu(ll)

sehingga membentuk endapan padat Cu(OH)a.

5.2 Saran

Berdasarkan hasil penelitian ini, beberapa saran yang dapat diberikan

untuk penelitian selanjutnya adalah sebagai berikut:

1.

Melakukan penerapan pre-treatment pada fly ash untuk menurunkan kadar
pengotor, terutama pada kadar kalsium (Ca) yang berpotensi menghambat
pembentukan fase zeolit.

Sumber aluminium untuk penyesuaian rasio Si/Al disarankan
menggunakan NaAlO. komersial, dibandingkan dengan hasil sintetis
antara NaOH dan Al(OH)s dikarenakan memiliki kelarutan yang rendah.

Penelitian selanjutnya disarankan untuk mengevaluasi adsorpsi
menggunakan polutan anionik pada kondisi pH asam (pH < 6,68) atau
polutan kationik pada kondisi pH basa (pH > 6,68) berdasarkan nilai

pHpzc adsorben.
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