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ABSTRAK

Limbah padat biji pepaya masih belum banyak diolah menjadi produk yang
bermanfaat. Biji pepaya memiliki unsur karbohidrat yang merupakan unsur
terpenting dalam pembuatan biosorben. Tujuan dari penelitian ini adalah
untuk mengetahui kondisi terbaik dalam pembuatan biosorben dari biji
pepaya menggunakan aktivator H.SO4. Pada penelitian ini, biji pepaya
kering dihaluskan. Selanjutnya biji pepaya diaktivasi dengan asam sulfat
dengan perbandingan biosorben:asam sulfat (b:v) 1:1, dengan konsentrasi
asam sulfat 12,5% dan 15% dan diaktivasi pada suhu 110°C selama 12 jam.
Setelah itu dicuci sampai pH netral dan dikeringkan dalam oven pada suhu
110°C selama 30 menit, 60 menit, 90 menit, 120 menit, dan 150 menit.
Karakteristik biosorben ditentukan dengan analisis bilangan iod dan luas
permukaan. Analisis bilangan iod untuk mengukur penyerapan larutan
yodium oleh biosorben melalui metode titrasi. Luas permukaan diukur
dengan menggunakan larutan metilen biru. Hasil penelitian menunjukkan
bilangan iodin tertinggi sebesar 488.42 mg/g dicapai pada waktu
pengeringan 60 menit dengan konsentrasi asam sulfat 15%, sedangkan
bilangan iodin terendah 463,52 mg/g pada waktu pengeringan 30 menit
pada konsentrasi asam sulfat 15%. Luas permukaan tertinggi sebesar
896,74 m?/g untuk waktu pemanasan 60 menit dengan konsentrasi asam
sulfat 15%.

Kata kunci: aktivator, biosorben, biji pepaya, bilangan iodin, luas permukaan



BAB | PENDAHULUAN
[.1 Latar Belakang

Pada tahun 2019, Indonesia merupakan penghasil buah pepaya
yang cukup besar yaitu 986.992,00 ton/tahun (Badan Pusat Statistik, 2019).
Biji pepaya merupakan salah satu bahan limbah pertanian yang dapat
digunakan sebagai biosorben dengan biaya yang sangat murah. Biji pepaya
mengandung beberapa senyawa aktif, seperti alkaloid, flavonoid,
antrakuinon glikosida, tanin, triterpenoid/steroid dan saponin (Pangesti dkk.,
2013). Selain kandungan tersebut, biji pepaya juga mengandung 32,2 g
unsur karbohidrat yang dipercaya sebagai unsur terpenting dalam
biosorben (Pavan dkk., 2014), namun nilai ekonomis limbah biji pepaya
tersebut masih sangat rendah. Untuk mengatasi masalah tersebut maka
perlu dilakukan inovasi dengan memanfaatkan biji pepaya sebagai
biosorben. Sementara konsumsi biosorben di dunia terus meningkat setiap
tahunnya mencapai 530.000 ton/tahun pada tahun 2014 (Roop dkk., 2014).
Salah satu pemanfaatan biosorben adalah digunakan untuk menghilangkan
logam berat. Ada banyak teknik untuk menghilangkan logam berat,
termasuk kontrol zat, filtrasi film, penukar partikel, ekstraksi cairan atau
elektrodialisis (Sunil dkk., 2014). Meskipun demikian, teknik ini belum
digunakan secara luas karena biayanya yang signifikan dan pencapaian
yang rendah dalam bisnis lingkup terbatas. Memang, karena
produktivitasnya yang tinggi dan biaya yang minimal (Sunil dkk., 2014).
Inovasi adsorpsi merupakan salah satu strategi yang dapat menghilangkan
logam substansial. Proses adsorpsi mampu memperlihatkan kemampuan
suatu adsorbat agar dapat menempel pada adsorben, yaitu dengan
memisahkan polutan terlarut atau mengambil kembali bahan yang memiliki
nilai yang tinggi tetapi dengan jumlah yang sedikit dalam suatu campuran
(Niken, 2014).

Penelitian mengenai biosorben biji papaya telah banyak dilakukan
diantaranya penelitian Hameed (2009) yang memanfaatkan biosorben biji
pepaya untuk penyerapan methyl blue. Ukuran partikel yang digunakan
sebesar 60 mesh.

Kapasitas adsorpsi dengan metode Langmuir sebesar 55,557 mg/g.

Penelitian lainnya memanfaatkan biosorben biji pepaya untuk penyerapan
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cristal violet dilakukan oleh Pavan dkk. (2009). Diperoleh luas permukaan
adsorben 1,38 m?/g dari ukuran partikel 60 mesh dan aktivator asam sulfat
98%. Sunil dkk. (2014) memperoleh luas permukaan bisorben biji pepaya
untuk penyerapan larutan Pb(ll) sebesar 27,5 m?/g dari ukuran partikel 60
mesh dan aktivator asam sulfat 98%.

Mempertimbangkan hal-hal di atas, maka penelitian ini bertujuan untuk
mengembangkan alternatif bahan baku biji pepaya sebagai biosorben
melalui metode preparasi pengeringan biji pepaya dan konsentrasi aktivator
asam sulfat yang lebih rendah. Penggunaan biji pepaya sebagai biosorben
diharapkan dapat meningkatkan nilai ekonomis bahan tersebut. Penelitian
ini bertujuan untuk memanfaatkan biji pepaya dalam pembuatan biosorben
dengan pengaruh bahan kimia pengaktif dan waktu pemanasan.

[.2 Rumusan Masalah
Dalam penelitian ini yang menjadi rumusan masalah adalah:

1. Bagaimana cara pembuatan biosorben dari limbah biji pepaya?

2. Bagaimana kondisi optimum dalam proses pembuatan biosorben dari
limbah biji pepaya dengan menggunakan aktivator H2.SO4 yang memiliki

daya serap maksimum terhadap biru metilen?

[.3 Tujuan Penelitian
Tujuan dilakukan penelitian ini yaitu untuk:

1. Mengetahui cara pembuatan biosorben dari limbah biji pepaya.

2. Mengetahui kondisi optimum dalam proses pembuatan biosorben dari
limbah biji pepaya dengan menggunakan aktivator H2.SO4 yang memiliki

daya serap maksimum terhadap biru metilen.

|.4 Batasan Masalah

Adapun batasan masalah dalam penelitian ini adalah menggunakan
pepaya kampung, aktivator asam sulfat dengan konsentrasi 12.5% dan
15%. dengan waktu pemanasan 30 menit, 60 menit, 90 menit, 120 menit
dan 150 menit. Biru metilen sebagai media penyerap dengan konsentrasi

200 ppm.



BAB Il TINJAUAN PUSTAKA
[I.1 Biji Pepaya (Carica papaya)

Pepaya (Carica papaya) seperti pada Gambar 2.1 berasal dari
Meksiko Selatan dan Amerika Tengah. Pepaya adalah bagian dari keluarga
Annonaceae. Di Australia disebut "Pawpaw" atau nama lain dari pepaya.
Tanaman pepaya biasanya tumbuh setinggi sekitar 5-10 m, dengan akar
yang kokoh. Tanaman tidak memiliki ujung yang lancip tetapi memiliki
cabang dan daun yang bergerigi, termasuk cabang tunggal. Tulang
daunnya berbentuk jari, panjang 25-100 cm. Menurut Tijitrosoepomo (2004)
tanaman pepaya (Carica papaya) berdasarkan sistem taksonominya adalah
sebagai berikut:

Kingdom : Plantae
Divisi : Spermatophyta
Class : Dicotyledoneae

Ordo : Cistales
Famili : Caricaceae
Genus : Carica S

Spesies : Carica papaya L.
Nama lokal : Pepaya

/

Gambar 2.1. Carica papaya



Komposisi yang terkandung dalam biji pepaya dapat dilihat pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1 Komposisi biji pepaya dalam 100 gram biji pepaya

Senyawa Berat kandungan
Protein 22,39
Lemak 22,39
Karbon total 30,5¢g
Serat 17,0
Abu 15,8 g
Minyak atsiri 0,09 g
Alkaloid -
Steroid -
Tannin -

Unuahbonah dkk. (2009)

Pada biji pepaya kadar abu dalam setiap 100 gram biji pepaya adalah
15,8 gram. Jika abunya larut dalam air, beberapa unsur yang terkandung di
dalamnya akan terlarut dan dapat dipisahkan sesuai kelarutannya dalam
air. Unsur berupa oksida basa akan menjadi basa, dan unsur berupa oksida
asam akan menjadi asam. Pada penelitian Falahiyah (2015), unsur abu
yang efektif sebagai senyawa penyerap adalah silika (SiO2). Senyawa SiO2
banyak terkandung dalam berbagai macam abu tergantung pada jenis
sumber abunya. Senyawa silikon dioksida (SiO2) yang terkandung dalam
abu merupakan sisi aktif karena memiliki atom oksigen (O°) yang cukup
aktif, sehingga dapat berperan sebagai adsorben. Silika memiliki struktur
ikatan kovalen yang sangat besar dan dapat menampung sejumlah besar
zat yang teradsorpsi.

[I.2 Biosorben

Martins dkk. (2006) mengatakan, biosorpsi merupakan teknologi
pengolahan limbah terbaru yang dapat menyingkirkan/menghilangkan
logam berat beracun. Oleh karena itu, biosorpsi dapat dianggap sebagai
teknologi alternatif yang ramah lingkungan untuk pengolahan air limbah

industri dan ekonomis.



Proses biosorpsi dapat terjadi karena adanya bahan biologis yang disebut
biosorben dan adanya larutan yang mengandung logam berat afinitas tinggi
sehingga mudah berikatan dengan biosorben. Saat ini, penelitian tentang
biosorben yang murah dan mudah sedang dipertimbangkan (Falahiyah,
2015). Fenglian dkk. (2010) mengatakan bahwa karbon aktif berpori
merupakan bentuk karbon amorf dengan luas permukaan yang besar dan
tingkat absorpsi yang tinggi. Luas permukaan merupakan sifat fisik
terpenting dari karbon berpori, sehingga dapat digunakan sebagai bahan
biosorpsi.
Biosorpsi adalah kemampuan zat bawaan untuk mengikat logam berat
dalam larutan melalui tahapan metabolisme atau fisikokimia, termasuk
membuang racun dari bahan yang mengandung zat berbahaya (Kurniasari,
2012). Keunggulan penggunaan bahan biosorben adalah biaya yang relatif
murah, efisiensi larutan encer yang tinggi, pembentukan lumpur yang
minimal dan proses regenerasi yang mudah. Penggunaan bahan
mikroorganisme memiliki kelemahan vyaitu mudah dipengaruhi oleh
kontaminan lain dan perlu adanya perlakuan seperti penambahan nutrisi.
Hal ini menyebabkan penggunaan bahan biologis alternatif seperti limbah
pertanian. Selain dapat mengurangi jumlah sampah, sampah pertanian
juga dapat dimanfaatkan untuk menjadikan sampah menjadi produk yang
bermanfaat dan memiliki nilai jual yang tinggi (Rajeshkannan dkk., 2011).
Dalam penelitian Darmansyah (2015), adsorben dapat digolongkan
menjadi 2 jenis, yaitu adsorben tidak berpori (nonporous sorbents) dan

adsorben berpori (porous sorbents).

[1.2.1 Biosorben tidak berpori (honporous sorbents)

Biosorben non-porous dapat diperoleh dengan pengendapan sedimen
kristal (seperti BaSOa4) atau pemurnian padatan kristal. Luas permukaan
spesifiknya kecil, tidak lebih dari 10 m?/g, biasanya antara 0.1-1 m?/g.

Biosorben tidak berpori, seperti filter karet dan karbon hitam grafit,



merupakan biosorben tidak berpori yang telah diolah secara khusus
dengan luas permukaan ratusan m?/g.
[1.2.2 Biosorben berpori (porous sorbents)

Biosorben berpori memiliki luas permukaan spesifik mulai dari 100 hingga

1000 m?/g, dan biasanya digunakan sebagai pendukung katalis, agen

dehidrasi dan pemilih komponen. Adsorben ini umumnya berbentuk

granular. Selain itu, karbon aktif memiliki klasifikasi pori, dengan masing-
masing klasifikasi mempunyai fungsi tersendiri.
Secara umum ada beberapa macam klasifikasi pori (Siti, 2012) yaitu:

1. Diameter pori mikropori kurang dari 2 nm, yang merupakan daerah
dimana adsorpsi utama terjadi. Volume pori 0.15 — 0.5 ml/g.

2. Diameter pori mesopori adalah 2-50 nm, yang merupakan area adsorpsi
utama kedua setelah mikropori. Mesopori sering disebut sebagai pori-
pori transisi atau zona transisi. Volume mesopori berkisar antara 0.02 -
10 ml/g.

3. Makropori adalah pori-pori dengan ukuran lebih dari 50 nm yang
digunakan sebagai pintu masuk zat teradsorpsi untuk masuk ke dalam

mikropori.

Struktur pori biosorben biasanya digabungkan antara pori mikro, mesopori
dan kombinasi pori makro yang sama (Asbahani, 2013). Igwe dan Abia
(2006) mengatakan struktur pori biosorben mempengaruhi perbandingan
antara luas permukaan dan ukuran partikel. Struktur pori merupakan faktor
utama dalam proses adsorpsi. Distribusi ukuran pori menentukan distribusi
molekul yang masuk ke partikel karbon untuk adsorpsi. Baku mutu karbon
aktif SNI 06-37301995 dapat dilihat pada Tabel 2.2.
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Tabel 2.2 Standar kualitas karbon aktif menurut SNI 06-3730-1995

Uraian Persyaratan Kualitas
Butiran Serbuk
Bagian yang hilang pada Maks. 15 Maks. 25
pemanasan 950 °C
Konsentrasi air Maks. 4.5 Maks. 15
Konsentrasi abu Maks. 2.5 Maks. 15
Daya serap terhadap =760 mg/g =760 mg/g
Larutan I2
Luas permukaan 300 sampai 3500 m? | 300 sampai 3500 m?
/9 /9

[I.3 Proses Pembuatan Biosorben
Dalam penelitian Sahira dkk. (2013), bahan yang mengandung karbon
biasanya kita temui pada tumbuhan dan sebagainya, berasal dari mineral
yang memiliki fiksasi karbon tinggi sehingga dapat diubah menjadi
biosorben. Bahan mentah yang paling umum digunakan dalam pembuatan
biosorben adalah kayu, kulit kacang, kulit berwarna tanah, batu bara,
tulang, biji-bijian dan lain-lain. Pemilihan metode aktivasi juga tergantung
pada bahan awal dan apakah berupa padatan ataupun suspensi, karbon
yang diinginkan bubuk atau butiran, bubuk atau butiran karbon yang ideal.
Dalam Jurnal Dedi dan Erin (2010) ada dua metode utama dalam
pembuatan biosorben, yaitu:
1. Proses Fisika (physical activation)
Proses pembuatan karbon aktif menggunakan cara fisika biasanya
terdiri dari dua tahap, yaitu tahap karbonisasi dimana bahan dasarnya
di panaskan hingga suhu mencapai 700°C dan tahap berikutnya
dengan mengalirkan uap karbon dioksida atau pemanasan pada suhu
800 - 1000°C.
2. Proses Kimia (chemical activation)
Dalam interaksi senyawa ini, dilakukan pencetakan bahan pengikat

penting dengan bantuan bahan padat yang mengering, seperti korosif
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fosfat, korosif sulfur, dll. Setelah itu pada suhu 400-800°C yang berarti
membungkus karbon sebagaimana mestinya untuk mengaktifkannya.

Menurut Rajeshkannan dkk. (2011), keunggulan cara aktivasi kimiawi

dibandingkan dengan aktivasi fisik diantaranya adalah:

1. Dalam proses aktivasi kimia, terdapat bahan kimia aktif dalam proses
preparasi, yang terbentuk selama proses karbonisasi dan proses
aktivasi karbon. Metode ini biasa disebut metode aktivasi satu langkah.

2. Aktivasi kimia biasanya terjadi pada suhu yang lebih rendah daripada
metode aktivasi fisik.

3. Efek agen dehidrasi dapat meningkatkan ekspansi pori dalam struktur
karbon.

4. Ada lebih banyak produk yang menggunakan metode ini daripada yang
diaktifkan secara fisik. Berbagai aktivator kimia telah digunakan untuk
membuat karbon aktif, termasuk asam fosfat, kalium hidroksida, seng

klorida, dan kalium karbonat.

II.4 Proses Aktivasi dengan Asam Sulfat

Aktivasi adalah perlakuan terhadap adsorben, yang bertujuan untuk
memperluas pori-pori dan mengubah sifat kimia dan fisik adsorben, yaitu
meningkatkan luas permukaan dan mempengaruhi kapasitas adsorpsi
(Brady, 1999). Kapasitas adsorpsi adsorben sangat ditentukan oleh luas
permukaan (porositas) dan volume pori adsorben. Sebuah adsorben
dengan porositas besar memiliki kapasitas adsorpsi yang lebih tinggi
dibandingkan dengan adsorben dengan porositas kecil. Metode aktivasi
yang umum digunakan meliputi aktivasi fisik dan aktivasi kimia (Kinoshita,
1988).

Aktivasi fisika adalah proses pemutusan rantai karbon dari senyawa
organik dengan bantuan panas dan uap karbon dioksida. Metode aktivasi
fisik meliputi uap air, gas CO2, Oz dan Nz. Fungsi dari gas-gas tersebut
adalah untuk membentuk struktur rongga pada adsorben, memperluas

permukaan, dan menghilangkan komponen volatil dan membuang produksi
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tar atau hidrokabonhidrokarbon pengotor pada adsorben (Sembiring dan
Sinaga, 2003).

Aktivasi kimia adalah penggunaan bahan kimia untuk aktivasi (Triyana dan
Sarma, 2003). Aktivasi kimia memiliki beberapa keuntungan, antara lain
kebutuhan akan suhu yang lebih rendah, hasil yang lebih tinggi, dan
pengendalian pori mikro (Rodenas dkk., 2003). Aktivator yang sering
digunakan adalah hidroksida logam alkali, klorida, sulfat, fosfat logam alkali
tanah dan asam anorganik seperti H2SO4 dan H3PO4 (Triyana dan Tulti,
2003).

Asam sulfat merupakan senyawa asam kuat yang stabil, mudah larut atau
dapat berdosiasi dalam air, sebagai dehydrating agent, pengoksidasi yang
kuat dan memiliki banyak situs aktif (Jawad dkk., 2016). Selain itu,
keunggulan H2SO4 sebagai pengaktif adalah waktu aktivasi yang relatif
pendek, dan daya adsorpsi terhadap suatu adsorbat akan lebih baik
(Jankowska, 1991). Mukhlis dkk. (2021) pada penelitiannya menyatakan
bahwa kemampuan H2SO4 dan HCI tidak berbeda signifikan.

Dalam penelitian Dewi dkk. (2015), menyatakan bahwa kulit pisang raja
yang di aktivasi dengan H2SOas dapat mengurangi ion Pb(ll) sebesar
16.3666 mg/g. Menurut Doroty dan Midden (2015), karbon aktif dari sekam
padi yang diaktivasi dengan H2SO4 dapat menyerap metilen biru sebesar
66% sedangkan penelitian Fahma dan Loekitowati (2003) menggunakan
aktivator H.SO4 pada ampas kopi dan diperoleh daya serap metilen biru

sebesar 158.07 mg/g.

[I.5 Faktor yang Mempengaruhi Kualitas Biosorben
[1.5.1 Bilangan Yodium

Nilai yodium merupakan parameter utama untuk mengukur
karakteristik biosorben dan karbon aktif. Angka tersebut biasanya ditulis
dalam mg/g. Angka ini mengukur kandungan pori dengan menyerap iodium
dari larutan (Itodo dkk., 2010). Yodium merupakan indikator tingkat
keefektifannya (Verla dkk., 2012). Jumlah yodium yang terserap pada
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biosorben merupakan dasar untuk menilai sifat biosorben. Sesuai SNI 06-
3730-1995, nilai standar yodium adalah 2760 mg/g. Semakin besar nilai
yodium yang diberikan, semakin kuat kapasitas adsorbat atau zat
terlarutnya. Salah satu strategi untuk membedah batas konsumsi yodium
dalam biosorben adalah dengan menggunakan titrasi iodometri (Alfiyani
dkk., 2013).

Kapasitas biosorben untuk menyerap senyawa yodium menunjukkan
kemampuan biosorben tersebut untuk mempertahankan bagian dengan
berat atom rendah. Yodium adalah senyawa yang sedikit larut di udara dan
senyawa nonpolar. Hal ini menunjukkan bahwa terdapat hubungan antara
adsorpsi campuran nonpolar oleh adsorben dan biosorben dengan
memperkirakan batas adsorpsi susunan yodium (Siti, 2012).

Yodium merupakan senyawa dengan tekanan asap yang tinggi,
sehingga efektif lenyap pada suhu kamar. Dalam siklus adsorpsi, yodium
diadsorpsi dan dikonsumsi oleh karbon yang digerakkan atau biosorben
yang disesuaikan dalam tahap kuat. Interaksi adsorpsi terjadi karena
kekuatan antarmolekul yang lebih penting atau daya tarik yang umumnya
lemah antara adsorbat dan permukaan biosorben termasuk kekuatan van
der Waals dan penahan hidrogen (Siti, 2012).

Siklus adsorpsi dimulai ketika partikel adsorbat dalam susunan
yodium berdifusi melalui lapisan batas ke permukaan luar biosorben yang
dikenal sebagai dispersi luar. Pada saat itu, adsorbat berada di luar
biosorben dan sebagian besar berdifusi lebih lanjut di pori-pori biosorben
yang disebut diseminasi ke dalam. Jika batas adsorpsinya masih sangat
besar maka akan teradsorpsi dan melekat pada permukaan (Ramadhani
dkk., 2015).

Pada proses titrasi iodin dengan natrium tiosulfat akan terjadi reaksi

seperti berikut:

12 + 252032- — 2I- + S4062-
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Jumlah yodium dalam biosorben ditentukan oleh reaksi redoks. Reaksi
redoks adalah reaksi oksidasi-reduksi di mana oksidasi adalah setiap
perubahan kimia di mana peningkatan bilangan oksidasi dikaitkan dengan
hilangnya elektron, sedangkan reduksi digunakan untuk setiap penurunan

jumlah oksidasi dengan perolehan elektron (Mugiyono, 2010).

[1.5.2 Luas Permukaan Biosorben

Jumlah partikel teradsorpsi meningkat dengan luas permukaan dan
volume pori biosorben. Dalam interaksi adsorpsi, biosorben sering
diperlakukan terlebih dahulu untuk meningkatkan luas permukaannya,
karena luas permukaan biosorben merupakan salah satu sifat utama yang
mempengaruhi proses adsorpsi. Semakin besar wilayah permukaan
biosorben maka batas adsorpsinya semakin menonjol. Ukuran molekul dan
wilayah permukaan penting dalam biosorben. Ukuran partikel tidak terlalu
mempengaruhi luas permukaan total sebagian besar meliputi pori-pori
partikel karbon (Abedi dkk., 2010). Ukuran molekul tidak terlalu
mempengaruhi wilayah permukaan absolut yang sebagian besar menutupi
poripori partikel. Daerah permukaan biosorben biasanya 300-3000 m?/g,
yang sebanding dengan desain pori biosorben. Struktur pori membuat
ukuran atom yang teradsorpsi menjadi terbatas, sedangkan ukuran
molekulnya tidak signifikan, dan ukuran bahan yang dikonsumsi oleh
bagian luar permukaan biosorben (Ashraf, 2010).

[1.6 Metilen Biru
Metilen biru adalah suatu senyawa kimia aromatik, yang memiliki rumus
kimia C16H18N3SCI. Senyawa metilen biru banyak digunakan pada bidang
biologi dan kimia. Metilen biru memiliki sifat fisik yang tak berbau, berbentuk
padatan pada suhu ruangan, berwana hijau tua saat berbentuk serbuk dan
berwarna biru tua jika dilarutkan pada air, massa molar sebesar 319,85
g/mol, titik lebur 100-110°C dan titik didih terdekomposisi (Wikipedia, 2021).
Metilen biru merupakan parameter yang menentukan kemampuan

adsorben untuk menyerap makromolekul. Uji metilen biru menunjukkan
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jumlah relatif makropori yang terkandung dalam adsorben (Saragih, 2008).
Metilen biru yang memiliki warna komplementer dalam bentuk biru memiliki
spektrum pada rentang panjang gelombang tampak, yaitu antara 500-700
nm, sehingga dalam menentukan panjang gelombang maksimum, gunakan
rentang dalam rentang panjang gelombang (Day and Underwood, 2002).
Dalam penelitian Dandri (2017), UV-Vis digunakan untuk mengukur
absorbansi metilen biru pada panjang gelombang 664 nm, yang konsisten

dengan puncak serapan maksimum metilen biru.
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BAB IIl METODOLOGI PENELITIAN
[11.1 Waktu dan Tempat
Penelitian dilakukan di Laboratorium Kimia Fakultas Teknik Universitas
Fajar, Laboratorium Terpadu Jurusan Kimia F.MIPA Universitas
Hasanuddin, dan Laboratorium Kimia SMK-SMAK Makassar. Penelitian ini
dilaksanakan selama lebih kurang 3 bulan.

[11.2 Alat dan Bahan

[11.2.1 Alat

Adapun peralatan yang digunakan dalam penelitian ini adalah erlenmeyer,
timbangan digital, gelas ukur, buret, pipet tetes, ayakan 60 mesh, kertas
whatman No.1, corong gelas, batang pengaduk, spatula, blender, beaker
glass, statif dan klem, oven, spektrofotometer ultra violet-tampak dan

magnetic stirer.

[11.2.2 Bahan

Adapun bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah biji pepaya
(Carica papaya), asam sulfat (H2SOa4), aquadest, iodin 0,0911 N, natrium
tiosulfat (Na2S203) 0,0930 N, metilen biru dan indikator kanji 1%.

[11.3 Prosedur Penelitian

[11.3.1 Pembuatan Biosorben Biji Pepaya

Pada penelitian ini proses pembuatan biosorben biji papaya dilakukan

sesuai dengan penelitian Hameed (2009). Adapun proses pembuatan

biosorbennya sebagai berikut :

1. Mencuci biji pepaya dengan air dan mengeringkannya di bawah sinar
matahari selama 48 jam.

2. Menghaluskan biji pepaya dengan blender hingga berbentuk serbuk
dan mengayak dengan menggunakan saringan berukuran 60 mesh.

3. Mengaktifkan serbuk biji pepaya dengan larutan asam sulfat (H2SOa4)
12.5% dengan rasio biosorben: asam sulfat (b/v) yaitu 1:1 (b/v) dan
memanaskannya pada suhu 110° C selama 12 jam.



Setelah dingin, dilanjutkan dengan mencucinya beberapa Kali
menggunakan air untuk menghilangkan pengotor terlarut sampai pH
netral.

Menyaring serbuk biji pepaya dengan kertas whatman No.1, kemudian
memasukkan serbuk biji pepaya ke dalam oven pada suhu 110° C
selama 30 menit.

Hasil pengovenan berupa biosorben, dan mendinginkannya di dalam
desikator selama 30 menit kemudian dilanjutkan dengan analisis.
Mengulangi prosedur untuk konsentrasi aktivator 15% serta waktu

pemanasan 60 menit, 90 menit, 120 menit dan 150 menit.

[11.3.2 Prosedur Analisa Penelitian

[11.3.2.1 Penentuan Bilangan lodin pada Biosorben

Adapun proses penentuan bilangan iodin berdasarkan ASTM: American Oil

Chemistry Society (1999) adalah sebagai berikut:

1.

Menimbang 1 gram biosorben biji pepaya yang telah dikeringkan dalam
desikator.

Selanjutnya menambahkan 50 mL larutan iodin 0.1 N dan mengaduknya
dengan magnetic stirer selama 15 menit.

Menyaring dan mengambil sebanyak 10 mL filtrat. Menitrasi dengan
larutan Na2S203 0.1 N sampai warna kuning berkurang.

Selanjutnya menambahkan beberapa tetes indikator amilum 1% dan
mentitrasi kembali sampai larutan berwarna bening.

Mencatat volume Na2S203 0.1 N yang terpakai.

Persamaan bilangan iodin dihitung dihitung menggunakan persamaan

I.1.
mg) _ 10-20
Bilangan lodin ~ g W2  xWixfp (111.1)
Dimana,
V  =volume natrium tiosulfat yang diperlukan (mL)

N1 = normalitas natrium tiosulfat (N)
N2 = normalitas iodin (0.1 N)
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W1 =jumlah iodin untuk setiap 1 ml larutan natrium tiosulfat 0.1 N
(12.69 mg/mL)
W2 = massa sampel (Q)

Fp = faktor pengenceran (5)

[11.3.2.2 Penentuan Luas Permukaan Biosorben

Adapun proses penentuan luas permukaan biosorben (Unuahbonah et al.,
2009) adalah sebagai berikut:

1.

5.
6.

Menambahkan sebanyak 0,5 gram biosorben biji pepaya ke dalam 25
mL larutan metilen biru 200 ppm.

Mengaduk larutan tersebut selama 2 jam dengan kecepatan pengaduk
180 rpm.

Menyaring hasil pengadukan dengan menggunakan kertas saring.
Mengukur absorbansi filtratnya dengan menggunakan
Spektrofotometer Ultra Violet-Tampak.

Hasil pengukuran akan be rupa konsentrasi dari filtratnya.

Berat teradsorpsi maksimum dan memasukkan ke dalam rumus.

Persamaan luas permukaan biosorben dihitung menggunakan persamaan

1.2.
Xm.N.a
S=  Mr (111.2)
Keterangan:
S  =luas permukaan adsorben (m?/g)
N = bilangan Avogrado (6,02214 x 10%°mol?)

Xm = berat adsorbat teradsorpsi (g/g)
a = luas penutupan oleh 1 molekul metilen biru (197 x 102° m?)

Mr = massa molekul relatif metilen biru (320.5 g/mol)
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[11.4 Diagram Alir
[11.4.1 Diagram Alir Keseluruhan

Adapun diagram alir keseluruhan penelitian dapat dilihat pada
Gambar 3.1.

Pembuatan biosorben biji pepaya
(variasi konsentrasi aktivator dan
waktu pemanasan)

|
| |
Penentuan bilangan iod Penentuan luas permukaan

l |

Data Data

I l

Pengolahan data Pengolahan data

| |
Hasil Hasil

Kesimpulan

Gambar 3.1 Diagram keseluruhan penelitian
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[11.4.2 Diagram Penelitian
[11.4.2.1 Pembuatan Biosorben Biji Pepaya

Adapun diagram alir pada pembuatan biosorben biji papaya dapat

dilihat pada Gambar 3.2.
$

Biji pepaya dicuci dengan air dan di keringkan

dibawah sinar matahari selama 48 jam

$

Biji papaya dihaluskan dengan blender dan diayak

Menggunakan saringan 60 mesh
$
Diaktifkan dengan larutan asam sulfat (H2SO4,)
konsentrasi 12.5% rasio 1:1 (b/v)

$

Dipanaskan selama 12 jam pada suhu 110 °C,

kemudian didinginkan pada suhu ruangan

$

Dicuci dengan aquadest dan disaring pada kertas saring Whatman No.1
$

Dipanaskan di dalam oven pada suhu 110°C selama 30 menit

$

Gambar 3.2 Diagram Pembuatan Biosorben Biji Pepaya

[11.4.2.2 Penentuan Bilangan lodin pada Biosorben
Adapun diagram alir pada penentuan bilangan iodin pada biosorben
dapat dilihat pada Gambar 3.3.
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dikeringkan 1 gram biosorben biji papaya

$

ditambahkan 50 ml larutan iodin 0,1 N dan

aduk dengan magnetic stirer selama 15 menit

$

disaring dan ambil sebanyak 10 ml filtrat
$

dititrasi dengan larutan Na,S,05; 0,1 N -

$

Apakah warna kuning Tidak

pada larutan berkurang?

ditambahkan beberapa tetes indikator amilum

$

dititrasi dengan larutan Na,S,05; 0,1 N /.7

Apakah larutan menjadi

Tidak

tidak berwarna?

dicatat volume Na,S,05 0,1 N yang terpakai dan titrasi

Gambar 3.3 Diagram Analisa Bilangan lodin pada Biosorben
[11.4.2.3 Penentuan Luas Permukaan Biosorben

Adapun diagram alir pada penentuan luas permukaan biosorben

dapat dilihat pada Gambar 3.4.
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25 ml larutan metilen blue 200 ppm dimasukkan ke dalam beaker glass

$
Ditambahkan 0,5 gram biosorben biji papaya
$
Di aduk selama 2 jam menggunakan magnetic stirer
$
Campuran disaring dengan kertas saring Whatman No.1
$
Filtrat diukur dengan Spektrofotometer Ultra Violet-Tampak
$
Dihitung berat teradsorpsi maksimum
$

Gambar 3.4 Diagram Penentuan Luas Permukaan Biosorben
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BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN

IV.1 Pembuatan Biosorben dari Limbah Biji Pepaya

Pada penelitian ini biosorben limbah biji pepaya diaktivasi secara kimia
dengan aktivator asam sulfat (H2SO4) pada suhu 110°C selama 12 jam, dan
perbandingan biosorben:asam sulfat adalah 1:1 (b/v), konsentrasi asam
sulfat adalah 12,5% dan 15%, dan waktu pemanasan dalam oven adalah
30 menit, 60 menit, 90 menit, 120 menit dan 150 menit. Menurut Nuryono
(2002), penambahan konsentrasi asam yang tinggi dapat menyebakan
kerusakan struktur biji pepaya. Siklosan (Si-O-Si) berubah menjadi silanol (-
Si-OH) yang merupakan gugus aktif untuk berinteraksi dengan adsorbat.
Hasil penelitian Dandri (2017) menyatakan bahwa penambahan aktivator
asam sulfat kurang dari 10% tidak menyebabkan perubahan gugus fungsi
pada bosorben biji pepaya. Pada penelitian ini, tidak dilakukan analisa FTIR
sehingga tidak dapat dipastikan ada tidaknya perubahan gugus fungsi yang
terjadi setelah proses aktivasi dengan asam sulfat.

Asam sulfat merupakan senyawa asam kuat yang stabil, mudah larut atau
dapat berdosiasi dalam air, sebagai dehydrating agent, pengoksidasi yang
kuat dan memiliki banyak situs aktif (Jawad dkk., 2016). Selain itu,
penggunaan bahan-bahan mineral seperti H2.SO4 sebagai pengaktif adalah
waktu aktivasi yang relatif pendek, dan daya adsorpsi terhadap suatu
adsorbat akan lebih baik (Jankowska, 1991). Sebelum dan setelah
diaktivasi, dilakukan analisa bilangan iodin terhadap biosorben (mg l2/g

biosorben). Bilangan iodin sebelum diaktivasi adalah 463.52 mg/g.

IV.2 Pengaruh Waktu Pemanasan terhadap Bilangan lodin Biosorben
pada Berbagai Konsentrasi Asam Sulfat

Bilangan iod merupakan parameter yang digunakan untuk menentukan
kapasitas adsorpsi suatu biosorben. Nilai yodium dapat digunakan sebagai
perkiraan luas permukaan dan mikropori biosorben presisi tinggi (Shamala,
2010). Penyerapan yodium oleh biosorben terkait dengan karakteristik
porositasnya ketika mengukur aksesibilitasnya ke molekul. Bilangan iod
dinyatakan dalam mg/g. Porositas diukur pada 1,0-1,5 nm. Nilai iodium yang
rendah dapat diperkirakan memiliki struktur pori karbon kurang dari 1,0 nm
(Srisa, 2014). Pada penelitian ini, dari berbagai perubahan waktu

pemanasan dalam oven dan perbandingan konsentrasi aktivator tertentu



dinyatakan dalam bilangan iod (mg/qg), yaitu jumlah miligram iod yang dapat
diserap, kapasitas adsorpsi yang terbaik biosorben dapat dilihat pada

diagram pada Gambar 4.1 di bawabh ini.

490 -

485 -

480 -
475 1
470 = HHSO4256%
465 - = HAS044.600%
460 -
455 - \ ‘ T T

30 60 90 120 150

‘Waktu Pemanasan (menit)

Bilangan Iodin (mg/g)

Gambar 4.1 Pengaruh Waktu Pemanasan terhadap Bilangan lodin

Biosorben pada berbagai Rasio Konsentrasi Asam sulfat

Gambar 4.1 diatas dapat dilihat bahwa grafik bersifat fluktuatif.
Bilangan iod tertinggi berada pada waktu pemanasan 60 menit untuk
konsentrasi asam sulfat 15% sebesar 488.42 mg/g dan terendah pada
waktu pemanasan 30 menit pada konsentrasi asam sulfat 15%. Namun
pada 90 menit, 120 menit, dan 150 menit, bilangan iod menurun untuk
setiap konsentrasi asam sulfat. Hal ini dapat terjadi karena beberap sebab.
Pertama, biosorben yang telah diaktivasi dengan asam sulfat selama 12
jam, seiring bertambahnya waktu aktivasi volume asam sulfat semakin
berkurang sehingga mejadi kering. Hal ini menyebabkan ukuran partikel
yang awalnya seragam yaitu 60 mesh menjadi tak seragam yang otomatis
membuat penyerapan iodin juga tidak seragam. Hal ini sesuai dengan hasil
Afrianita dkk. (2013) yang menyatakan bahwa kapasitas penyerapan pada
proses adsorpsi tergantung area permukaan yang tersedia untuk interaksi
antara larutan dengan permukaan. Dengan kata lain penyerapan dari
material yang mempunyai ukuran partikel lebih kecil dapat mengadsorpsi
substansi lebih banyak bila dibandingkan dengan partikel berukuran lebih

besar.
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Kedua waktu kontak antara adsorben dan larutan iod yang tidak
maksimal. Selama proses kontak adsorben dan larutan iod, magnetic stirer
yang digunakan memiliki performa yang kurang baik, proses pengadukan
kadang terhenti sehingga proses penyerapan iodin terganggu dan tidak
konstan. Hal ini memungkinkan waktu kontak yang harusnya 15 menit
(menggunakan stopwatch) menjadi kurang atau lebih dari 15 menit yang
menyebabkan waktu kontak tidak seragam. Menurut Gia dkk. (2015) dalam
jurnalnya, waktu kontak pada proses adsorpsi memiliki kemampuan
penyerapan yang akan meningkat sampai batas tertentu dan setelahnya
konstan.

Dari penelitian ini, kondisi optimum yang memiliki nilai iod tertinggi
adalah pada pemanasan 60 menit, yaitu 488.42 mg/g dengan

konsentrasi asam sulfat 15%.

IV.3 Pengaruh Waktu Dan Konsentrasi Terhadap Luas Permukaan
Biosorben

Luas permukaan biosorben merupakan salah satu sifat fisik yang penting,
dan hal ini berhubungan langsung dengan kapasitas adsorpsi biosorben
terhadap zat yang teradsorpsi (Jun dkk., 2010). Luas permukaan diukur dari
satu lapisan standar adsorbat, kemudian nilainya diperoleh dari kerapatan
adsorbat dan ukuran molekul (Divya dkk., 2013). Semakin besar luas
permukaan biosorben maka semakin besar luas kontak yang diberikannya,
sehingga lebih banyak menyerap zat yang teradsorpsi, dan proses adsorpsi
semakin efektif (Harry, 2006). Beberapa karbon aktif memiliki struktur
mesopori yang dapat mengadsorbsi molekul berukuran sedang (Lina,
2012). Mesopori akan terbentuk dengan terbentuknya pori mikro yang dapat
meningkatkan kapasitas adsorpsi terutama untuk adsorbat dengan molekul
yang lebih besar (Jun dkk., 2010).

Dalam penelitian ini, metilen biru dipilih karena diketahui kekuatan
adsorpsi padat dan kegunaannya untuk mengkarakterisasi adsorpsi bahan
(Hamid dkk., 2013). Metilen biru merupakan parameter yang digunakan
untuk mengetahui kemampuan suatu biosorben dalam menyerap molekul
besar. Ukuran penyerapan metilen biru menggambarkan molekul yang
teradsorpsi oleh biosorben dengan ukuran 15 Amstrong. Uji metilen biru
menunjukkan jumlah relatif makropori yang terkandung dalam biosorben
(Siti, 2012).
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Untuk menentukan luas permukaan biosorben biji pepaya, terlebih
dahulu digunakan spektrofotometer ultraviolet tampak untuk menentukan
panjang gelombang maksimum larutan metilen biru. Dalam larutan biru
metilen dengan konsentrasi 200 ppm, panjang gelombang maksimum
adalah 664 nm, yang sesuai dengan penyerapan maksimum. Kemudian,
spektrofotometer tampak ultraviolet digunakan untuk mengukur absorbansi
larutan standar metilen biru yang memiliki konsentrasi 40 ppm sampai 200
ppm pada panjang gelombang maksimum untuk membuat kurva standar
metilen biru. Berdasarkan data absorbansi berbagai konsentrasi larutan
metilen biru menurut hukum Lambert Beer, dibuat kurva antara konsentrasi
larutan metilen biru dengan absorbansinya.

Berdasarkan data dan perhitungan, persamaan regresi linier untuk

larutan
1000 -
standar 900 -
. 800 -
metilen 200
biru 600 -
500 -
adalah 400 - H28044265%
y — 300 - H2S0A 5%
200 -
100 -
sl B N
30 60 90 120 150
Waktu Pemanasan
5 0,00244x + 3,82622 dengan nilai R? = 0,96860. Nilai R? yang
E diperoleh mendekati 1, maka dapat disimpulkan bahwa nilai
=
;:3 koefisien korelasi layak, yaitu titik-titik kurva kalibrasi mendekati
: - .
§ kemiringan.
2 Proses adsorpsi dilakukan secara batch. =
3 Dengan menggunakan kurva standar metilen biru, ™

absorbansi pada konsentrasi yang berbeda dari larutan diperoleh.
Konsentrasi metilen biru yang teradsorpsi digunakan untuk menghitung luas

biosorben.

Gambar 4.3 Pengaruh Waktu dan Konsentrasi Aktivator Terhadap
Luas Permukaan Biosorben
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Pada Gambar 4.3 diatas dapat dilihat pada waktu 60 menit pada
konsentrasi 15% luas permukaan yang dihasilkan sebesar 896.74 m?/g.
Pemanasan 60 menit dengan konsentrasi aktivator 15% sangat berbeda
signifikan jika dibandingkan dengan dengan variasi konsentrasi dan variasi
pemanasan lainnya. Seperti halnya bilangan iodin, ukuran partikel dan
waktu kontak sangat berpengaruh pada bisorben. Afrianita dkk. (2013)
menyatakan bahwa kapasitas penyerapan pada proses adsorpsi
tergantung area permukaan yang tersedia untuk interaksi antara larutan
dengan permukaan. Dengan kata lain penyerapan dari material yang
mempunyai ukuran partikel lebih kecil dapat mengadsorpsi substansi lebih
banyak bila dibandingkan dengan partikel berukuran lebih besar. Begitupula
dengan waktu kontak, menurut Gia dkk. (2015) dalam jurnalnya, waktu
kontak pada proses adsorpsi memiliki kemampuan penyerapan yang akan
meningkat sampai batas tertentu dan setelahnya konstan. Karena magnetic
stirer yang digunakan memiliki performa yang kurang baik, waktu kontak
biosorben dan metilen biru juga terganggu dan tidak konstan.

Kapasitas penyerapan metilen biru ditunjukkan oleh nilai kapasitas
adsorpsi. Peningkatan kapasitas adsorpsi ini disebabkan oleh semakin
banyaknya metilen biru yang diserap oleh larutan yang menempel pada
permukaan biosorben. Saat mencapai titik kesetimbangan, luas biosorben
bertambah hingga mencapai titik kesetimbangan. Saat mencapai titik
kesetimbangan, biosorben tertutup sepenuhnya dengan metilen biru,
diserap dan biosorben mengalami titik jenuh, sehingga biosorben tidak
dapat lagi menyerap zat warna (Intan dkk., 2010).

Tingginya penyerapan tergantung pada kondisi optimal proses
aktivasi, meliputi konsentrasi aktivator, jenis aktivator dan lama aktivasi (Siti,
2012). Pengaruh jumlah mol asam sulfat sebagai aktivator merupakan salah
satu faktor penting yang mempengaruhi kapasitas adsorpsi. Semakin tinggi
jumlah mol asam sulfat maka semakin tinggi nilai kapasitas adsorpsi bio-
adsorben tersebut. Nilai kapasitas tukar kation masing-masing biosorben
meningkat seiring dengan bertambahnya jumlah mol aktivator (Alhusnalia
dkk., 2015).

Kapasitas adsorpsi biosorben tergantung pada permukaan internal
dan volume pori-pori. Secara umum, semakin tinggi luas permukaan spesifik

biosorben, semakin baik kinerja adsorpsinya. Falahiyah (2015) menyatakan
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bahwa aktivasi dengan aktivator asam sulfat dapat meningkatkan luas
permukaan spesifik dan kandungan asam permukaan serta meningkatkan
kapasitas adsorpsinya pada logam.

Biosorben biji pepaya yang dibuat oleh peneliti sebelumnya memiliki
luas permukaan 33,43556 m?/g (Dandri, 2017). Hasil penelitian ini memiliki
luas permukaan optimum yang lebih besar yaitu 896,74 m?/g dengan waktu
pemanasan 60 menit pada konsentrasi asam sulfat 15%. Hasil pengukuran
luas permukaan biosorben yang diperoleh pada penelitian ini telah
memenuhi standar SNI (Tabel
2.2).
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BAB V PENUTUP
V.1 Kesimpulan
Berdasarkan tujuan penelitian, kesimpulan yang diperoleh penelitian
ini adalah:

1. Biji pepaya dapat dibuat dengan melalui proses pengeringan dan
aktivasi

H2S04.
2. Kondisi optimum biji pepaya di capai pada konsentrasi asam sulfat 15%
dan waktu pemanasan 60 menit dengan bilangan iodin sebesar 488.42

mg/g sedangkan luas permukaan sebesar 896.74 m?/g.

V.2 Saran
Saran yang dapat diberikan kepada peneliti selanjutnya adalah
sebagai berikut:

1. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut untuk mengetahui karakteristik
biosorben, seperti karakteristik gugus fungsi biosorben, diameter pori
dan porositas untuk menambah informasi sifat biosorben dan
kesesuaiannya dengan biosorben komersial. standar dan SNI.

2. Uji perbandingan dilakukan dengan biosorben yang memiliki bahan
baku, ukuran, rasio dan waktu yang sama, tetapi diaktifkan dengan
karbonisasi untuk mengetahui perbedaan kapasitas adsorpsi.

3. Uji perbandingan dilakukan dengan biosorben dengan bahan baku,
ukuran, rasio dan waktu yang sama, tetapi konsentrasi aktivator lebih
tinggi, misalnya 1:2 dan 1:3.
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