ADSORPSI ION LOGAM Cd(II) MENGGUNAKAN
NANOSELULOSA DARI PELEPAH POHON SALAK (Salacca
zalacca) TERMODIFIKASI SISTEIN

SKRIPSI
Diajukan untuk Memenuhi Sebagian Syarat Guna Memperoleh

Gelar Sarjana Sains dalam Ilmu Kimia

N7

WALISONGO

Oleh: Rina Alivia Nurhidayati
NIM: 1908036042

PROGRAM STUDI KIMIA
FAKULTAS SAINS DAN TEKNOLOGI
UNIVERSITAS ISLAM NEGERI WALISONGO
SEMARANG
2023



ADSORPSI ION LOGAM Cd(II) MENGGUNAKAN
NANOSELULOSA DARI PELEPAH POHON SALAK (Salacca
zalacca) TERMODIFIKASI SISTEIN

SKRIPSI
Diajukan untuk Memenuhi Sebagian Syarat Guna Memperoleh

Gelar Sarjana Sains dalam Ilmu Kimia

Rina Alivia Nurhidayati
NIM 1908036042

PROGRAM STUDI KIMIA
FAKULTAS SAINS DAN TEKNOLOGI
UNIVERSITAS ISLAM NEGERI WALISONGO
SEMARANG
2023



PERNYATAAN KEASLIAN

Yang bertanda tangan di bawah ini:

Nama : Rina Alivia Nurhidayati
NIM 11908036042
Jurusan : Kimia

Menyatakan bahwa skripsi yang berjudul:
ADSORPSI ION LOGAM Cd(II) MENGGUNAKAN
NANOSELULOSA DARI PELEPAH POHON SALAK (Salacca
zalacca) TERMODIFIKASI SISTEIN
Secara keseluruhan adalah hasil penelitian/karya saya

sendiri, kecuali bagian tertentu yang dirujuk dari sumbernya.

Semarang, 5 Oktober 2023

Pembuat pernyataan,

Rina Alivia Nurhidayati
1908036042



PENGESAHAN
Naskah Skripsi berikut ini:

Judul : Adsorpsi lon Logam Cd(Il) Menggunakan
Nanoselulosa Dari Pelepah Pohon Salak

(Salacca zalacca) Termodifikasi Sistein

Penulis : Rina Alivia Nurhidayati
NIM 11908036042
Jurusan : Kimia

Telah diujikan dalam sidang munaqosyah oleh Dewan Penguji
Fakultas Sains dan Teknologi UIN Walisongo dan dapat diterima

sebagai salah satu syarat memperoleh gelar sarjana dalam bidang

. ilmu kimia.

Semarang, 20 Oktober 2023
DEWAN PENGU]JI

Kctl@idan
)
<0

7/

Dr. Hj. Malikhatul Hiddyah S8 > Zilini Azizati, M.Sc
IP.199011172018012001

Pembimbing |
Gl
Dr. Ervin Tri Suryandari, M.Si
NIP. 197407162009122001



NOTA DINAS

Semarang, 5 Oktober 2023
Yth. Ketua Program Studi Kimia

Fakultas Sains dan Teknologi
UIN Walisongo Semarang

Assalamu’alaikum wr.whb.

Dengan ini diberitahukan bahwa saya telah melakukan

bimbingan, arahan dan koreksi naskah skripsi dengan:

Judul : Adsorpsi lon Logam Cd(IT) Menggunakan
Nanoselulosa Dari Pelepah Pohon Salak

(Salacca zalacca) Termodifikasi Sistein

Nama : Rina Alivia Nurhidayati
NIM 11908036042
Jurusan : Kimia

Saya memandang bahwa naskah skripsi tersebut sudah dapat
diajukan kepada Fakultas Sains dan Teknologi UIN Walisongo
Semarang untuk diajukan dalam sidang Munaqosyah.

Wassalamu'alaikum wr.wb.

Pembimbing I,
b0l

Dr. Ervin Tri Suryandari, M.Si
NIP. 19740716 200912 2001



ABSTRAK

Ion logam Cd(II) merupakan salah satu logam berat
yang  sangat berbahaya bagi kesehatan manusia jika
konsentrasinya melebihi 0,003 mg/L. lon logam Cd(II) di
dalam air dapat ditangani dengan metode adsorpsi. Penelitian
ini bertujuan untuk mengetahui kapasitas adsorpsi, kinetika
adsorpsi, dan isoterm adsorpsi ion logam Cd(II) menggunakan
nanoselulosa pelepah pohon salak termodifikasi sistein
sebagai adsorben. Tahapan penelitian ini meliputi ekstraksi
selulosa dari pelepah pohon salak, pembuatan nanoselulosa
dengan hidrolisis asam dan ultrasonikasi, modifikasi dengan
sistein, lalu dilanjut uji adsorpsi pada ion logam Cd(II) dengan
metode batch. Hasil karakterisasi FTIR menunjukkan gugus
yang berperan penting dalam adsorpsi yaitu gugus O-H dan
C=0. Ukuran nanoselulosa dari pengujian PSA yaitu #250,5 nm.
Luas permukaan nanoselulosa mengalami peningkatan setelah
dimodifikasi dengan sistein dari 0 menjadi 0,283 m2/g. [soterm
adsorpsi-desorpsi N, mengikuti grafik isoterm adsorpsi-
desorpsi N tipe IV(a) dengan bentuk hyteresis loop tipe H4.
Nanoselulosa termodifikasi sistein mengadsorpsi ion logam
Cd(II) secara optimum pada pH 6, massa adsorben 0,15 g,
waktu kontak 45 menit, dan konsentrasi 40 ppm. Kapasitas
adsorpsi nanoselulosa pelepah pohon salak termodifikasi
sistein yaitu sebesar 3,768 mg/g. Kinetika kimianya mengikuti
persamaan pseudo orde dua dan isoterm adsorpsi mengikuti
isoterm adsorpsi Langmuir.

Kata Kunci: Adsorpsi, ion logam Cd(Il), nanoselulosa pelepah

pohon salak termodifikasi sistein
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BAB1
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Jumlah limbah logam berat semakin banyak akibat
berkembangnya berbagai industri. Logam yang sering
ditemui antara lain timbal (Pb), kromium (Cr), tembaga
(Cu), kadmium (Cd), nikel (Ni), dan seng (Zn). lon logam
Cd(II) merupakan logam berat yang memiliki toksisitas
tinggi. Level maksimum ion logam Cd(II) dalam air limbah
yang diperbolehkan berdasarkan keputusan Menteri
Negara  Lingkungan  Hidup Nomor :  KEP-
51/MENLH/10/1995 tentang Baku Mutu Limbah Cair
Bagi Kegiatan Industri adalah sebesar 0,05 ppm. Ion logam
Cd(II) dapat menyebabkan keracunan kronik pada
manusia jika konsentrasinya melebihi 0,003 mg/L
(Permenkes RI Nomor 492 Tahun 2010 tentang
Persyaratan kualitas Air Minum).

Ionlogam Cd(II) dapat menyebabkan kerusakan jika
masuk kedalam tubuh, terutama pada ginjal, tulang, hati,
jantung, otak, sistem peredaran darah serta gangguan
psikologi yang disebabkan kemiripan sifat kimianya
dengan seng (Indirawati, 2017). Ion logam Cd(II) secara

luas digunakan pada berbagai industri antara lain
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pelapisan logam, peleburan logam, pewarnaan, baterai,
minyak pelumas, dan bahan bakar (Agustina, 2014).
Pertambangan dan Industri merupakan sumber ion logam
Cd(1I) terbesar. Ion logam Cd(II) merupakan bahan ikutan
pada pengolahan tambang serta produksi seng, batu bara,
dan minyak. Ion logam Cd(II) kemudian berinteraksi
dengan rantai makanan yang akan mencemari perairan
hingga akan sampai pada manusia (Hajar et al,, 2018).

Pencemaran lingkungan oleh ion logam Cd(II)
memberikan dampak buruk terhadap lingkungan sekitar.
Allah berfirman dalam surat Ar-Rum ayat 41 bahwa
kerusakan lingkungan disebabkan oleh manusia,

3t (ol Gimns 240 G ol 08 Ly A3l ol b Sl e

Artinya: “Telah tampak kerusakan di darat dan di
laut disebabkan karena perbuatan tangan manusia; Allah
menghendaki agar mereka merasakan sebagian dari
(akibat) perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke jalan
yang benar)”.

Menurut tafsir al-Muyassar, kerusakan telah terlihat
di darat dan di laut sebagai akibat dari tindakan orang. Hal
ini agar mereka dapat menerima hukuman atas beberapa
tindakan mereka di dunia kemudian berpaling kepada

Allah dan kembali kepada-Nya dengan meninggalkan



kemaksiatan, selanjutnya kondisi mereka akan membaik
dan urusan mereka akan lancar.

Ayat tersebut menjelaskan bahwa kerusakan
lingkungan disebabkan oleh manusia. Oleh sebab itu,
manusia harus dapat menjaga kelestarian lingkungan. lon
logam Cd(II) yang mencemari lingkungan juga penyebab
utamanya adalah manusia. Untuk itu, manusia perlu
mengatasi pencemaran ion logam Cd(II).

Berbagai metode telah dilakukan untuk
menurunkan konsentrasi ion logam, diantaranya yaitu
pengendapan, mikrofiltrasi, flotasi, pertukaran ion, dan
adsorpsi. Masing-masing metode memiliki kelemahan
misalnya, metode mikrofiltrasi memiliki masalah dengan
pengotor sehingga membran yang digunakan tidak
berumur lama. Sedangkan metode flotasi udara memiliki
kelemahan dalam mempertahankan ikatan antara
gelembung dengan materi yang akan dipisahkan
(Karamah & Sari, 2010). Metode adsorpsi memiliki
beberapa kelebihan seperti prosesnya yang relatif
sederhana, ekonomis, efektivitas dan efisiensinya cukup
tinggi, serta tidak memberikan efek samping bagi
lingkungan atau manusia berupa zat beracun.

Saat ini telah dikembangkan beberapa jenis

adsorben untuk mengadsorpsi logam berat dari bahan
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alam yang keberadaannya cukup melimpah. Selulosa
adalah salah satu bahan alam yang dapat digunakan untuk
adsorpsi logam berat. Penelitian mengenai pemanfaatan
selulosa sebagai adsorben logam berat telah banyak
dilakukan. Kusumawardani et al., (2018) memanfaatkan
selulosa dari ampas tebu untuk adsorpsi ion logam Cd(II)
dengan kapasitas adsorpsi sebesar 2,215 mg/g. Pada
penelitian Desianna et al, (2017) dilakukan adsorpsi
logam kromium (Cr) pada limbah cair batik menggunakan
selulosa dari kulit jagung. Selain mampu mengadsorpsi
kadar logam Cr, selulosa kulit jagung juga mampu
menjernihkan limbah cair batik. Safrianti et al., (2012)
memanfaatkan selulosa dari limbah jerami padi untuk
penyerapan ion timbal(Il). Berdasarkan beberapa
penelitian tersebut, dapat dibuktikan bahwa selulosa
dapat digunakan untuk adsorpsi limbah logam berat.
Pelepah pohon salak memiliki kandungan serat
berupa selulosa 31,7%, hemiselulosa 33,9%, lignin 17,4%,
dan silika 0,6%. Kandungan selulosa yang cukup besar
tersebut maka pelepah pohon salak dapat dimanfaatkan
sebagai adsorben logam berat. Pelepah pohon salak dipilih
sebagai sumber selulosa karena keberadaannya yang
cukup melimpah di Jawa Tengah, terutama di wilayah

Wonosobo. Pelepah salak biasanya dipangkas 3-4 kali
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setiap 4 bulan untuk menjaga tingkat produktivitas
tanaman salak. Limbah pelepah pohon salak ini belum
dimanfaatkan secara optimal. Limbah pelepah salak
sebagian dimanfaatkan petani sebagai bahan organik bagi
tanaman salak, sebagian kecil di buat kerajinan, dan
sebagian dibuang begitu saja atau dibakar (Triyastiti &
Krisdiyanto, 2018).

Selulosa memiliki kekurangan jika diaplikasikan
sebagai adsorben, yaitu memiliki luas permukaan yang
sangat rendah sehingga efisiensi penyerapan terhadap ion
logam juga relatif rendah (Li et al, 2019). Nanoselulosa
merupakan bentuk lain dari selulosa yang memiliki
ukuran nanometer. Nanoselulosa dapat dimanfaatkan
sebagai adsorben karena memiliki gugus fungsi karboksil
dan hidroksil yang mampu berikatan dengan ion logam.
Nanoselulosa merupakan material yang dapat diisolasi
dari selulosa (Safrianti et al, 2012). Nanoselulosa
memiliki kemampuan adsorpsi yang lebih baik dari
selulosa karena memiliki ukuran partikel yang lebih kecil
serta luas permukaan lebih tinggi.

Penelitian mengenai adsorpsi ion logam
menggunakan nanoselulosa telah dilakukan oleh
beberapa peneliti. Khoo et al., (2018) melakukan adsorpsi

logam berat menggunakan nanoselulosa dari ampas tebu.
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Fitriana et al, (2018) melakukan sintesis nanoselulosa
dari batang bambu sebagai adsorben logam Kadmium(II)
dalam limbah industri elektroplating. Menurut Li et al,
(2019), kapasitas adsorpsi nanoselulosa tidak terlalu
tinggi karena kurangnya gugus aktif yang dapat mengikat
ion logam.

Nanoselulosa dapat dimodifikasi untuk
meningkatkan kemampuan adsorpsi logam. Modifikasi ini
dilakukan dengan mengganti beberapa gugus aktif pada
nanoselulosa dengan gugus-gugus aktif yang lain yaitu
salah satunya dengan senyawa organik. Salah satu
senyawa organik yang dapat digunakan adalah sistein.
Sistein merupakan tiol yang mempunyai situs aktif gugus
R-SH sehingga dapat membantu selulosa yang mempunyai
gugus aktif OH dalam mengadsorpsi ion logam Cd(II)
dalam medium berair. Atom S dalam gugus tiol (-SH-)
pada sistein ini bersifat sebagai basa lunak sehingga
mampu mengikat ion logam Cd(II) yang merupakan asam
dengan kategori asam lunak berdasarkan prinsip HSAB
(Hard and Soft Acids and Bases). Kemudian keunggulan
lain dari sistein ini adalah lebih mudah diimobilisasi dan
memiliki kapasitas adsorpsi yang tinggi (Cigil et al., 2021).

Berdasarkan latar belakang diatas, maka dapat

dilakukan penelitian mengenai “Adsorpsi lon Logam



Cd(II) Menggunakan Nanoselulosa dari Pelepah Pohon
Salak  (Salacca zalacca) Termodifikasi Sistein”.
Karakterisasi dilakukan menggunakan instrumen FTIR
(fourier transform infra red) untuk mengetahui karakter
vibrasi pada selulosa pelepah pohon salak termodifikasi
sistein. Atomic Absorption Spectroscopy (AAS) digunakan
untuk mengetahui konsentrasi ion logam Cd(II) yang
berhasil diadsorpsi oleh nanoselulosa pelepah pohon
salak termodifikasi sistein. PSA (particle size analyzer)
digunakan untuk mengetahui ukuran nanoselulosa dari
pelepah pohon salak. Surface Area Analyzer (SAA)
digunakan untuk mengetahui luas permukaan dan ukuran

pori adsorben.

Rumusan Masalah

1. Bagaimana karakteristik nanoselulosa pelepah pohon
salak dan nanoselulosa pelepah pohon salak
termodifikasi sistein?

2. Bagaimana kapasitas adsorpsi nanoselulosa pelepah
pohon salak dan nanoselulosa pelepah pohon salak
termodifikasi sistein terhadap ion logam Cd(II)?

3. Bagaimana model kinetika dan isoterm adsorpsi ion
logam Cd(II) menggunakan nanoselulosa pelepah

pohon salak termodifikasi sistein?



C. Tujuan Penelitian

1.

Untuk mengetahui karakteristik nanoselulosa
pelepah pohon salak dan nanoselulosa pelepah pohon
salak termodifikasi sistein.

Untuk menentukan kapasitas adsorpsi nanoselulosa
pelepah pohon salak dan nanoselulosa pelepah pohon
salak termodifikasi sistein terhadap ion logam Cd(1I).
Untuk mengetahui model kinetika dan isoterm
adsorpsiionlogam Cd(I) menggunakan nanoselulosa

pelepah pohon salak termodifikasi sistein.

D. Manfaat Penelitian

1.

Mengurangi pencemaran lingkungan terhadap
limbah yang mengandung ion logam Cd(1I).
Mengetahui kemampuan menyerap dari
nanoselulosa pelepah pohon salak termodifikasi
sistein terhadap ion logam Cd(II).

Meningkatkan nilai guna limbah pelepah pohon salak

(Salacca zalacca).



BAB I
LANDASAN PUSTAKA

A. Landasan Teori

1.

Pelepah Pohon Salak (Salacca zalacca)

Salak merupakan tanaman buah tropis asli
Indonesia. Buah ini tumbuh subur di daerah tropis.
Salak termasuk dalam famili Palmae yang diduga
berasal dari Jawa. Selain di Indonesia, salak juga bisa
tumbuh di Malaysia, Filipina, Brunei, dan Thailand.
Indonesia memiliki kurang lebih 13 spesies salak dan
kerabatnya (Harahap et al., 2020).

Salak tumbuh sebagai palem yang sangat
berduri dengan beberapa varian yang hampir tidak
bertangkai dan pendek. Tanaman ini dapat tumbuh
hingga ketinggian 6 m dan rata-rata produktif selama
50 tahun. Tanaman salak biasanya tumbuh di dataran
rendah dengan kelembaban yang tinggi. Tanaman
salak memiliki panjang daun sekitar 10 m, ukurannya
besar, dan menyirip dengan mengkilat serta tangkai

daun panjang berwarna hijau tua (Saleh et al., 2018).
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o . TR f Y|l AT
Gambar 2. 1 Pohon Salak (Dokumentasi Pribadi)

Tanaman salak harus dirawat dengan tepat
untuk mempertahankan tingkat produktivitasnya.
Standar  Prosedur Operasional (SPO) Good
Agricultural Practices (GAP) menetapkan
pemangkasan pelepah daun pohon salak sebagai
tindakan yang harus dilakukan pada budidaya salak.
Pelepah pohon salak perlu dipotong kira-kira
sebanyak 3-4 kali dalam kurun waktu 4 bulan

(Triyastiti & Krisdiyanto, 2018).
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Pelepah pohon salak memiliki kandungan serat
berupa selulosa 31,7%, hemiselulosa 33,9%, lignin
17,4%, dan silika 0,6%. Kandungan selulosa yang
cukup besar ini maka pelepah pohon salak dapat
dimanfaatkan sebagai adsorben logam berat. Pelepah
pohon salak digunakan sebagai adsorben karena
keberadaan pohon salak yang cukup melimpah di

Jawa Tengah (Triyastiti & Krisdiyanto, 2018).

Selulosa

Selulosa memiliki rumus kimia [CsH1005]n, di
mana n merupakan derajat polimerisasi selulosa
(DP). Selulosa merupakan homopolimer -D-
glukopiranosa yang dihubungkan oleh ikatan (1,4)-
glikosida. Selulosa mengandung karbon (44,44%),
hidrogen (6,17%), dan oksigen (49,39%) (Chen,
2014). Selulosa dibedakan menjadi 4 jenis
berdasarkan sumbernya, yaitu selulosa bakteri, fauna
laut, kayu, dan nonkayu. Dimensi dan struktur
morfologi selulosa berbeda berdasarkan sumbernya.
Bahan yang mengandung lignoselulosa umumnya
memiliki selulosa 40-50% dari berat kering bahan.
Kandungan selulosa yang bervariasi ini disebabkan

oleh beberapa faktor, seperti umur tumbuhan, jenis
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biomassa, faktor lingkungan tempat tanaman
tersebut tumbuh, dan lokasi selulosa pada bagian
tanaman (Fernandes et al., 2013).

Selulosa merupakan serat yang membantu
menopang struktur dinding sel tanaman dan alga.
Hampir semua tanaman muda mengandung zat
berserat yang kandungan kimianya seragam, yaitu
selulosa. Selulosa merupakan bahan baku alami yang
melimpah. Selulosa memiliki harga yang murah,
biodegradable, dan polimer berserat yang kuat dan
tidak larut dalam air. Sumber utama selulosa berasal
dari kayu dan kapas, namun selulosa juga dapat
diekstraksi dari berbagai bagian tanaman dan
sumber lain. Kandungan selulosa pada tanaman
jumlahnya bervariasi. Selulosa dan banyak produk
selulosa tidak berbahaya bagi lingkungan karena
selulosa dapat dengan mudah kembali ke siklus
karbon alami dengan proses penguraian yang
sederhana dengan bantuan dekomposer. Selulosa
menunjukkan sifat karakteristik seperti hidrofilisitas
yang berpotensi sebagai adsorben (Suhas et al,

2016).
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Gambar 2. 2 Struktur Molekul Selulosa (Aziz et al.,
2022)

Gambar 2.2 menunjukkan struktur molekul
selulosa. Selulosa dapat dimanfaatkan sebagai
adsorben limbah logam karena selulosa memiliki
gugus OH. Gugus OH ini yang akan berinteraksi
dengan ion logam. Proses adsorpsi dengan selulosa
akan semakin efektif ketika kemurnian selulosa yang
digunakan semakin tinggi (W. T. Wulandari & Dewi,
2018). Elektron yang melimpah dalam gugus
hidroksil akan mengikat ion logam yang bermuatan

positif (Wardani & Wulandari, 2018).

Nanoselulosa

Nanoselulosa adalah selulosa yang berukuran
nanometer dan memiliki perbedaan sifat dengan
selulosa alami. Ada beberapa pendapat ahli mengenai
ukuran nano. Menurut ISO (International Standard

Organization), material dikatakan nanopartikel jika
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memiliki diameter dibawah 100 nm. SCENIHR
(Scientific Basis for the Definition of the Term
"nanomaterial”) menyatakan bahwa material
dengan ukuran 100-500 nm sudah bisa
dikategorikan sebagai nanopartikel.

Nanoselulosa memiliki kemampuan mengikat
air yang tinggi, rasio permukaan terhadap volume
yang besar, kekuatan tarik tinggi, jaringan halus, dan
porositas tinggi. Nanoselulosa merupakan jenis baru
dari material selulosa yang memiliki banyak
kegunaan dalam berbagai macam aplikasi, seperti
komposit, bioteknologi, adsorben, biomedis, emulsi
dan dispersi. Dimensi ukuran yang dimiliki
nanoselulosa memungkinkan tingginya jumlah gugus
hidroksil sehingga modifikasi permukaan akan
semakin mudah dilakukan (Ningtyas et al., 2020).

Teknik untuk mengekstrak nanoselulosa dari
selulosa telah banyak dikembangkan, diantaranya
hidrolisis enzimatis, hidrolisis asam, dan proses
mekanis.  Preparasi  nanoselulosa  umumnya
dilakukan dengan hidrolisis asam kuat. Hidrolisis
asam kuat juga dapat meningkatkan porositas

selulosa. Amorf selulosa dihilangkan selama proses
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hidrolisis asam kuat untuk menghasilkan selulosa

murni (Kalashnikova et al.,, 2011).

Sistein

Sistein (disingkat sebagai Cys atau C) adalah
asam amino dengan rumus kimia C3H7NO:S. Sistein
merupakan asam amino semi-esensial yang dapat
dilakukan biosintesis di dalam tubuh manusia. Sistein
berada dalam bentuk kristal serbuk dengan massa
molekuler 121,61 g/mol. Selain itu, sistein akan
bersifat non-polar dan hidrofobik jika gugusnya
bersifat asam-basa dan bersifat netral karena adanya

COO- dan NH3 pada molekulnya.

O

HS OH
NH,

Gambar 2. 3 Struktur Molekul Sistein (Li et al.,
2019)

Pada sistein terdapat dua ligan yaitu terdiri dari
donor ligan kelas b (tioeter atau sulfit) dan kelas a
(amino dan karboksilat). Sistein dapat membentuk
kompleks dengan kation interlayer melalui sulfur,

nitrogen, atau atom oksigen sehingga dapat
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menurunkan pergerakan logam. Sistein memiliki
keunggulan lain yaitu dapat lebih mudah
diimobilisasi dan memiliki kapasitas adsorpsi yang
tinggi. Sistein dapat berinteraksi dengan beberapa
protein melalui gugus karboksil, amino dan gugus SH
(sulfihidril) pada daerah  mendekati titik
isoeletriknya dan memperlihatkan efisiensinya dalam
memisahkan biomolekul. Kelompok ini sangat
mengikat logam berat, terutama merkuri (Hg),
kadmium (Cd), perak (Ag), seng (Zn), dan stannum
(Sn), karena memiliki afinitas tinggi untuk kation

bivalen (Palupi, 2014).

Modifikasi Nanoselulosa

Nanoselulosa dapat dimodifikasi untuk
meningkatkan  kemampuan adsorpsi  logam.
Modifikasi ini dilakukan dengan mengganti gugus-
gugus fungsional pada nanoselulosa dengan gugus-
gugus aktif yang lain yaitu salah satunya dengan
senyawa organik. Sistein dapat menjadi salah satu
senyawa organik untuk modifikasi. Sistein
merupakan thiol yang mempunyai situs aktif gugus
thiolat R-SH. Atom S yang dimiliki sistein ini bersifat

sebagai basa lunak, sehingga berdasarkan prinsip
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HSAB (Hard and Soft Acids and Bases) mampu
mengikat ion logam Cd(II) yang merupakan kategori

asam lunak.

Ion Logam Cd(II)

Ion logam Cd(II) berkilau, berwarna putih
perak, dan tidak larut dalam basa. Ketika dipanaskan,
ia menghasilkan kadmium oksida. Biasanya, ion
logam Cd(II) ditemukan dengan klorin (Cd Klorida)
atau sulfur (Cd Sulfit). Logam ion Cd(II) memiliki
massa jenis 8,65 g/cm3, berat atom 112 4, titik leleh
321°C, dan titik didih 767°C. Kilap yang dimiliki Ion
logam Cd(II) akan hilang ketika terkena udara yang
basah atau lembab. Uap amoniak (NH3) dan sulfur
hidroksida (SO2) juga dapat mempercepat kerusakan
ion logam Cd(1II) (Istarani & Pandebesie, 2014).

Ion logam Cd(II) memiliki karakteristik tahan
terhadap panas dan korosi. Penyebaran ion logam
Cd(II) di alam sangat luas. lon logam Cd(II) banyak
dimanfaatkan untuk elektrolisis serta sebagai bahan
pigmen untuk industri plastik, cat, dan enamel. lon
logam Cd(1I) biasanya hadir dalam bentuk campuran
dengan logam lain terutama dalam pertambangan

timah hitam dan seng. lon logam Cd(II) sering
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ditemukan bersama dengan logam lain seperti Zn, Cu,
dan Pb dalam jumlah yang kecil. lon logam Cd(II) juga
banyak ditemukan pada industri alloy, pemurnian Zn,

pestisida, dan lain-lain (Istarani & Pandebesie, 2014).

S/

80% o Cd(OH)3-

100%

60%

40% -

Percent of cadmium species

0%

H
Gambar 2. 4 Spesiasi lzadmium dalam Sistem
Larutan (Ozel, 2012)

Gambar 2.5 menunjukkan spesiasi kadmium
dalam sistem larutan. Pada pH 2-9, kadmium
berbentuk Cd?*. Konsentrasi CdOH* mencapai
maksimum pada pH 10 yaitu sebesar 30%. Semakin
meningkatnya pH maka konsentrasi larutan Cd(OH):
dan Cd(OH)3- juga meningkat, namun konsentrasi
Cd?* dan CdOH* akan semakin menurun. Konsentrasi

CdNO3*, [Cd(OH)4]-, dan [Cd2(OH)]3* dalam larutan
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relatif rendah dan tidak dipengaruhi oleh pH.
Konsentrasi larutan Cd(OH) mencapai nilai
maksimum pada pH tinggi, yaitu 11,5. Di atas pH 11,5,
konsentrasi larutan Cd(OH), mulai menurun secara

linier (Ozel, 2012).

Adsorpsi

Adsorpsi  merupakan proses terikatnya
molekul-molekul dari fasa gas atau cair pada
permukaan padatan atau cairan. Adsorben dan
adsorbat adalah dua zat yang berinteraksi dalam
proses adsorpsi. Molekul yang terikat atau diserap
disebut adsorbat, sedangkan substansi yang
mengikat atau menyerap disebut dengan adsorben
(Botahala, 2019).

Adsorben dapat diartikan sebagai media
bertukarnya zat terlarut dari larutan. Ketika karakter
pada fasa cair yang mengandung zat terlarut berubah,
maka dapat menyebabkan terlepasnya zat yang telah
diadsorpsi oleh permukaan adsorben kemudian
kembali larut dalam fasa cair. Perubahan karakter
tersebut meliputi konsentrasi, pH, dan temperatur.

Peristiwa terlepasnya adsorbat yang telah diadsorpsi
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oleh adsorben ini disebut dengan desorpsi
(Setianingsih, 2018).

Pori-pori yang dimiliki adsorben jumlahnya
tidak terhitung. Diameter yang dimiliki oleh partikel
adsorben antara 0,5-200 mikrometer atau lebih kecil.
Luas permukaan pada adsorben sangat berpengaruh
pada proses adsorpsi, dikarenakan luas permukaan
merupakan luasan yang akan ditempati oleh molekul
adsorbat pada lapis monolayer di dalam adsorben
(Ismuyanto et al., 2017).

Menurut Setianingsih  (2018), peristiwa
adsorpsi dapat dipengaruhi oleh beberapa faktor
berikut:

a. Luas permukaan adsorben
Luas permukaan spesifik (luas permukaan
adsorben per massa adsorben) sangat
berpengaruh terhadap nilai adsorpsi. Nilai
adsorpsi per satuan massa adsorben akan
semakin meningkat apabila ukuran adsorben
semakin kecil dan pori-pori yang dimiliki
semakin banyak.
b. Sifat fisika dan kimia adsorbat
Suatu senyawa yang memiliki berat

molekul tinggi serta gugus fungsi yang banyak
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termasuk ikatan rangkap dan halogen akan dapat
meningkatkan nilai adsorpsi. solubilitas larutan
dalam pelarut memiliki hubungan terbalik
dengan tingkat adsorpsi larutan oleh adsroben.
Baik adsorben polar dan nonpolar masing-
masing akan lebih mudah melakukan proses
adsorpsi untuk larutan polar dan larutan
nonpolar.
Keasaman larutan

Persaingan proton pada sisi aktif adsorben
akan menurun seiring dengan meningkatnya pH,
sehingga adsorpsi pada ion logam berat juga
akan semakin meningkat. Pada media basa
terjadi interaksi antara ion logam dengan ion
hidroksil yang akan menyebabkan logam tersisih
dari fase cair dan membentuk endapan.
Temperatur

Reaksi eksotermik yang terjadi pada suhu
rendah akan meningkatkan proses adsorpsi.
Kenaikan suhu juga dapat mempercepat proses
adsorpsi karena meningkatnya laju difusi zat

terlarut ke dalam adsorben melalui fase cair.
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e. Porositas adsorben

Kapasitas adsorpsi dan laju adsorpsi dapat
dipengaruhi oleh jumlah serta ukuran pori pada
adsorben. Mekanisme kondensasi adsorbat
secara kapiler akan terjadi pada proses adsorpsi
dengan ukuran adsorben mesopori. Apabila
adsorben termasuk ukuran mikropori, maka
proses adsorpsi berlangsung tanpa adanya

kondensasi (Setianingsih, 2018).

Kapasitas Adsorpsi

[soterm adsorpsi merupakan hubungan
kesetimbangan antara konsentrasi pada fase cair dan
konsentrasi pada partikel adsorben pada suhu
tertentu. Adsorben yang baik memiliki kapasitas
adsorpsi dan efisiensi adsorpsi yang tinggi. Kapasitas
adsorpsi dapat dihitung dengan menggunakan rumus
yang disajikan pada persamaan 2.1.

Qe=Cy (2.1)
dengan Qe adalah kapasitas adsorpsi (mg/g), Co
adalah konsentrasi awal (mg/L), Ce adalah
konsentrasi akhir (mg/L), W adalah massa adsorben

(g), dan V adalah volume larutan ion logam Cd(II)

(Kusumawardani, Anita Zaharah, et al., 2018).
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Kinetika Adsorpsi

Proses suatu zat yang diserap oleh adsorben
sebagai fungsi waktu dijelaskan oleh kinetika
adsorpsi. Fitur kapasitas adsorben untuk menyerap
adsorbat dapat dipastikan menggunakan laju
adsorpsi. Laju adsorpsi dapat ditentukan dengan dari
konstanta laju adsorpsi (k) dan orde reaksi yang
sesuai untuk model kinetika reaksi (Hafiyah, 2013).

Model kinetika adsorpsi yang sering digunakan
yaitu persamaana pseudo orde satu dan pseudo orde
dua. Ho dan McKay (1998) melakukan kajian tentang
persamaan pseudo orde satu yang mana persamaan
tersebut dituliskan dalam persamaan 2.2.

S = ky(qe — q0) (2.2)
dengan qge kapasitas adsorpsi pada saat
kesetimbangan, qt kapasitas adsorpsi pada saat t,
sedangkan k; adalah konstanta laju orde pertama
dengan satuan menit. Integral terhadap persamaan
tersebut pada batas-batas t=0 sampai t=t dan =0
sampai qt = qt, maka persamaan pseudo orde satu

dapat dituliskan sebagaimana persamaan 2.3.

ko
2,303

log(qe — q¢) = log(qe) — t (2.3)
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Persamaan 2.3 dapat digunakan untuk
menentukan model eksperimen data Kkinetika,
dimana plotting log (qe - qt) terhadap t akan
menghasilkan suatu garis lurus jika reaksi adsorpsi
sesuai dengan pseudo orde satu. Jika plot data
terhadap persamaan pseudo orde satu tidak linier,
maka data perlu dimodelkan dengan persamaan
pseudo orde dua yang dituliskan dalam persamaan

2.4,

2 = k(qe - q0)? 24

Satuan kapasitas adsorpsi q adalah mmol/g,

sedangkan satuan konstanta laju k adalah gmmol-!
menitl. Integral yang sama dengan reaksi orde satu
akan diperoleh persamaan 2.5 dan 2.6.

_ Ll (2.5)

(@e=q) Qe

t 1 1

— = +—t 2.6
o kqe.2  qe (2:6)

Plotting t/qt terhadap t akan menghasilkan
garis lurus yang dapat digunakan untuk menentukan

harga konstanta laju (k) (Ikhsan et al,, 2014).
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10. Isoterm Adsorpsi

[soterm adsorpsi adalah hubungan
kesetimbangan antara konsentrasi pada fasa fluida
dan konsentrasi partikel adsorben pada temperatur
tertentu. Isoterm adsorpsi yang dipelajari pada
penelitian ini ada dua, yaitu isoterm Langmuir dan
isoterm Freundlich (Kusumaningrum et al., 2022).
a. Isoterm Langmuir

Model isoterm Langmuir menggambarkan
hubungan yang terjadi antara adsorben dengan
adsorbat yang terserap pada konsentrasi
kesetimbangannya. Acuan isoterm Langmuir
yaitu adsorpsi monolayer yang bersifat
homogen. Menurut Lu et al., (1990), asumsi dari
isoterm adsorpsi Langmuir adsorpsi ion logam
terjadi melalui situs aktif yang dimiliki oleh
permukaan adsorben. Setiap situs aktif hanya
dapat menyerap satu molekul.

[soterm adsorpsi Langmuir mengartikan
bahwa lapisan tunggal adsorbat pada permukaan
adsorben memungkinkan tercapainya kapasitas
maksimum  adsorpsi. Persamaan  model
Langmuir ditunjukkan dalam persamaan 2.7.

b.K.C
Qe = 25t

T 1+K.Co (2.7)
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Persamaan 2.7 dapat diturunkan secara

linier dalam bentuk persamaan 2.8.

Ce 1 1
== —4+-+
o = prtytCe (2.8)

dengan Ce adalah konsentrasi logam saat
kesetimbangan (mg/L), Qe adalah jumlah logam
yang terserap pada saat kesetimbangan (mg/g),
b adalah kapasitas adsorpsi maksimum dari
adsorben (mg/g), dan K adalah konstanta
isoterm Langmuir (L/mg) (Wijayanti &
Kurniawati, 2019).

Isoterm Freundlich
Isoterm adsorpsi Freundlich dikenal juga
dengan sebutan adsorpsi multilayer. Isoterm
freundlich menjelaskan jenis interaksi antar
molekul terjadi karena adanya distribusi energi
yang seragam. Persamaan model isotherm
freundlich dirumuskan dalam bentuk persamaan
2.9.
Qe =k.Cel/2 (2.9)
Persamaan 2.9 dapat diubah ke dalam bentuk
linier yaitu dengan cara mengubah bentuk

logaritmanya menjadi persamaan 2.10.
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logQe = logk + %logCe (2.10)

dengan Ce adalah konsentrasi ion logam saat
kesetimbangan (mg/L), Qe adalah jumlah ion
logam yang terserap (mg/g), K adalah konstanta
isoterm adsorpsi Freundlich, dan n adalah
konstanta empiris (Wijayanti & Kurniawati,

2019).

11. Karakterisasi
a. Particle Size Analyzer (PSA)

PSA adalah instrumen yang digunakan
untuk mengukur suatu ukuran partikel dalam
sampel. Prinsip dari PSA yaitu sinar laser akan
dilewati oleh partikel, kemudian partikel akan
menghamburkan cahaya tersebut. Hasil
distribusi ukuran partikel diperoleh dari analisis
distribusi intensitas yang dihamburkan oleh
partikel.

PSA biasanya menggunakan metode basah
dalam pengujian ukuran partikel. Jika
dibandingkan dengan pengukuran partikel
dengan metode saringan, analisis gambar, dan
metode kering, teknik ini dianggap lebih tepat,

terutama untuk sampel dalam ukuran
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nanometer yang memiliki kecenderungan
aglomerasi tinggi. Pada metode basah
menggunakan media pendispersi sehingga
partikel akan tersebar di seluruh media untuk
mencegah aglomerasi. Ukuran partikel yang
terukur menggunakan metode basah adalah

ukuran dari single particle (Dwistika, 2018).

Spektrofotometer Fourier Transform Infra Red
(FTIR)

FTIR  merupakan instrumen yang
digunakan untuk mempelajari komponen suatu
senyawa berdasarkan analisis spektral getaran
seperti intensitas, bentuk pita, dan frekuensi
(Takahashi et al., 1991). FTIR merupakan teknik
analisis spektroskopi yang menggunakan sinar
infra merah dari spektrum elektromagnetik
(Munir, 2017). Teknik analisis FTIR berupa
bilangan gelombang yang dihasilkan dari getaran
atom-atom pada suatu molekul dengan frekuensi
pada infrared tertentu (Purba, 2018). Prinsip
kerja spektroskopi infra merah yaitu sinar infra
merah dipancarkan pada sampel kemudian

gelombang akan diteruskan hingga terperangkap
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oleh detektor. Hasil berupa gambar spektrum
dari sampel yang diuji akan diberikan oleh
computer yang terhubung dengan detektor (Sari,

2018).
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Gambar 2. 5 Mekanisme Kerja FTISI;EC(TE;mari et
al,2018)

Gambar 2.6 menunjukkan mekanisme
kerja FTIR. Spektrometer FTIR terdiri dari dua
cermin bidang tegak lurus (cermin tetap dan
bergerak), film semi pemantul, dan pemecah
sinar yang membagi dua bidang kedua cermin
tersebut seperti ditunjukkan pada Gambar 2.6.
Ketika  seberkas radiasi monokromatik
dilewatkan ke dalam beamsplitter, setengah dari
radiasi yang datang akan dipantulkan ke cermin
tetap, sedangkan separuh sisanya akan

diteruskan ke cermin bergerak. Kemudian kedua
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sinar ini dipantulkan dari kedua cermin yang
bergabung kembali dan berinterferensi pada
beamsplitter. Selanjutnya, separuh berkas cahaya
yang dipantulkan dari cermin tetap diteruskan
melalui pemecah berkas, sedangkan separuh
sisanya dipantulkan kembali ke arah sumbernya.
Sinar yang muncul dari interferometer pada
sudut 909 terhadap sinar datang disebut sinar
transmisi yang dideteksi dalam spektroskopi
FTIR (Kumari et al., 2018).

Gugus fungsi dalam senyawa organik
mempunyai bilangan gelombang pada serapan
khusus di daerah tertentu, sehingga setiap
senyawa memiliki panjang gelombang yang khas.
Analisa dengan FTIR dapat membuktikan bahwa
suatu senyawa yang telah di sintesis memiliki
kesamaan dengan senyawa induk (secara

kualitatif).

Surface Area Analyzer (SAA)

SAA (Surface Area Analyzer) merupakan
alat karakterisasi untuk menganalisis sifat-sifat
material seperti luas permukaan, ukuran pori,

distribusi pori dan isoterm adsorpsi gas pada
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material berpori. Pada prinsipnya, SAA
didasarkan pada siklus adsorpsi dan desorpsi
isothermis gas nitrogen oleh sampel serbuk pada
suhu nitrogen cair. Informasi variasi data
tekanan akan diberikan oleh siklus adsorpsi-
desorpsi tersebut. Awalnya serbuk dimasukkan
ke dalam tabung SAA, sejumlah gas akan
diberikan dimana gas yang dipakai biasanya
yaitu argon, nitrogen, dan helium. Pemberian gas
dilakukan sebelum dan sesudah diberikan
serbuk. Sebelum dan sesudah pemberian bubuk,
pemberian gas dilakukan. Tekanan yang
bervariasi akan ditangkap oleh sensor tekanan,
kemudian data tentang hasil tekanan diperoleh
(Rosyid et al., 2012).

Inisial dari tiga  peneliti  yang
menemukannya yaitu Stephen Brunauer, Paul
Hugh Emmett, dan Edward Teller, disingkat
menjadi BET. Biasanya, luas permukaan spesifik
ditentukan =~ menggunakan  metode  BET
(Brunauer-Emmet-Teller) dengan  asumsi
permukaan pori berbentuk silinder, kemudian
dialiri molekul gas nitrogen secara merata

hingga memenuhi bidang. Pendekatan ini
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diperkenalkan pada tahun 1938 (Brunauer et al.,
1938).

Untuk menghitung jumlah volume gas
yang diserap oleh sampel, BET menggunakan
metode perhitungan yang melibatkan total
volume gas adsorbat yang dimasukkan ke dalam
tabung sebelum penyisipan sampel dan volume
total gas serap yang masih ada atau tidak diserap
oleh sampel. Satuan volume selanjutnya
dikonversi ke dalam satuan luasan (Rosyid et al.,
2012). Berikut persamaan perhitungan luas
permukaan  menggunakan metode  BET
dituliskan dalam Persamaan 2.11 (Zulichatun et

al, 2015):

1 1 Cc-1 Po
= X — 2.11
(w%"—n WmC + WmC ~ p (211)

dengan P adalah tekanan kesetimbangan
adsorpsi, Po adalah tekanan jenuh adsorpsi, W
adalah berat gas yang diserap pada tekanan
kesetimbangan P, Wm adalah berat gas yang
diserap sebagai lapisan tunggal, C adalah tetapan
energi adsorpsi, P Po adalah tekanan relatif
adsorpsi. Berat gas nitrogen yang membentuk

lapisan tipis (monolayer) dapat diperoleh dari
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slope (s) dan intercept (i) pada grafik BET dari
Persamaan 2.11 didapatkan Persamaan 2.12 dan

Persamaan 2.13 sebagai berikut:

Slope (s) =—— (2.12)

c-1
WinC
. 1
Intercept (i) = e (2.13)
Persamaan 2.12 dan 2.13 digabungkan
untuk menghitung berat gas nitrogen yang dapat

membentuk lapisan monolayer, sehingga

diperoleh Persamaan 2.14 sebagai berikut:

W= — (2.14)

" S+
Hasil perhitungan menggunakan
Persamaan 2.14 digunakan untuk menghitung
luas permukaan total dari cuplikan, sehingga

diperoleh Persamaan 2.15 sebagai berikut:

_ Wmn.Nacs
M

St (2.15)

dengan N adalah  bilangan  Avogadro
(6,203x1023 molekul/mol), M adalah berat
molekul gas nitrogen, Wm adalah berat gas
nitrogen (g), Acs = Cross sectional area for
nitrogen (10,2 A). Luas permukaan spesifik
ditentukan dari luas muka total (St) dibagi berat
cuplikan, (bc) sehingga diperoleh Persamaan

2.16 sebagai berikut:
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_ St

S =
b¢

(2.16)

Data analisis setelah perhitungan luas
permukaan dapat menentukan tipe grafik
isotermal adsorpsi desorpsi dalam fisisorpsi.
Tipe-tipe isoterm adsorpsi desorpsi yang sesuai

[UPAC ditunjukkan pada Gambar 2.7.
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Gambar 2. 6 [soterm adsorpsi-desorpsi N»
(Rahman et al.,, 2019)
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Menurut Rahman et al.,, (2019), tipe-tipe

isoterm adsorpsi-desorpsi terbagi menjadi 8 tipe

yaitu:

iy

2)

3)

4)

Tipe I(a)

Jenis isoterm ini ditemukan untuk adsorben
mikropori sempit yang memiliki ukuran pori
kurang dari 1 nm.

Tipe I(b)

Tipe I(b) merupakan tipe isoterm adsorpsi-
desorpsi untuk bahan mikropori dengan
khas terdapat cekungan ke sumbu P/PO.
[soterm ini  menandakan  adsorpsi
monolayer.

Tipe Il

Isoterm Tipe-II ditandai dengan adsorpsi
multilayer. Isoterm ini ditemukan untuk
adsorben mikropori.

Tipe 11

Bentuknya adalah cembung. Pada tekanan
rendah serapannya juga rendah, tetapi
meningkat tajam pada tekanan tinggi.
Interaksi antara adsorben dan adsorbat

cenderung lemah, molekul teradsorpsi pada
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6)

7)

8)
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permukaan padatan non-pori atau
makropori.

Tipe IV(a)

Tipe IV(a) sesuai untuk adsorben yang
mempunyai mesopori berbentuk silinder
dan kerucut tertutup pada ujung runcing.
Isoterm jenis ini memiliki lebar pori lebih
besar dari 4 nm.

Tipe IV(b)

Isoterm ini diberikan untuk adsorben yang
memiliki lebar pori lebih kecil dari 4 nm.
Tipe V

Tipe V memiliki rentang P/P0 rendah
dengan interaksi adsorben-adsorbat relatif
lemah. Tekanan P/P0 yang lebih tinggi
diikuti dengan pengisian pori.

Tipe VI

Tipe VI mewakili adsorpsi lapis demi lapis
pada permukaan tidak berpori yang sangat
seragam.

Analisis menggunakan adsorpsi-desorpsi

N, pada material padatan terutama padatan

mesopori, dapat memunculkan karakteristik

yang khas. Karakteristik yang khas ditandai
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dengan terbentuknya hysteresis loop yang dapat
mempresentasikan bentuk pori yang telah
terbentuk (Sotomayor et al., 2018). Gambar 2.8
menunjukkan empat bentuk hysteresis loop yang

sesuai dengan IUPAC (International Union of Pure

and Applied Chemistry).
HI1 H2
H3 H4

Gambar 2. 7 Hysteresis loop (Donohue &
Aranovich, 1998)
Menurut Astuti (2018), hysteresis loop
dalam pola adsorpsi mengindikasikan terjadinya
kapiler di dalam mesopori, tipe hysteresis loop

berhubungan dengan karakteristik struktur
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porositas di dalam mesopori. Terdapat empat

tipe klasifikasi hysteresis loop yaitu:

1) Tipe H1, cabang loop paralel sehingga
mendekati vertikal dengan distribusi pori
ukuran pori yang sangat sempit.

2) Tipe H2 biasanya terjadi pada adsorben
yang memiliki pori dengan bentuk leher
sempit namun memiliki ruang yang luas di
dalamnya.

3) Tipe H3, memperlihatkan adsorben dengan
bentuk pori slit.

4) Tipe H4, ditemukan pada adsorben mikro-

mesopori.

Atomic absorption spectroscopy (AAS)

Jumlah ion logam yang diserap dapat
diukur  menggunakan AAS. Berdasarkan
perbedaan antara konsentrasi ion logam
sebelum dan setelah adsorpsi, konsentrasi ion
logam yang diserap dapat ditentukan secara
kuantitatif. Gambar 2.9 menunjukkan skema

spektrofotometer serapan atom.
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Gambar 2. 8 Cara Kerja AAS (Yeung et al., 2017)

Tingkat energi dasar (ground state) dari
elemen yang akan diperiksa akan dibuat dengan
terlebih dahulu membakar sampel dalam nyala
api. Ini menciptakan atom netral dari elemen
tersebut. Prinsip kerja AAS berawal dari
pembakaran sampel dalam nyala sehingga unsur
yang dianalisis akan membentuk atom-atom
netral dalam tingkat energi dasar (ground state).
Atom tersebut akan dikenai energi radiasi
elektromagnetik dengan panjang glombang
tertentu, sehingga atom akan menyerap sebagian
radiasi tersebut dan sebagian lagi diteruskan.
Persen transmitan atau absorban dihasilkan dari
pembacaan rasio energi yang diserap dengan

yang diteruskan (Kunti Panca, 2009).
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Kajian Pustaka

Harun (2020) melakukan sintesis karboksimetil
selulosa (CMC) dari selulosa pelepah salak (Salacca
zalacca), kemudian digunakan sebagai flokulan. Dua
metode ekstraksi dilakukan untuk menghasilkan selulosa
dari serbuk serat pelepah salak, yaitu secara langsung dan
tidak langsung. Dari kedua metode ini, metode tidak
langsung menghasilkan CMC yang lebih baik dengan
rendemen 86%, pH 5,75 dan berwarna putih kekuningan.
Aplikasi CMC sebagai flokulan pada air sumur dapat
mengurangi pH, konduktivitas dan COD (Chemical Oxygen
Demand). Penambahan CMC menyebabkan penurunan pH
dari 8,80 menjadi 8,50 dan 8,55. Penambahan CMC
langsung dan tidak langsung dapat menurunkan COD dari
82,49 menjadi 48,52 dan 77,30.

Pada penelitian Triyastiti & Krisdiyanto (2018),
nanokristal selulosa diisolasi dari pelepah pohon salak
sebagai filler pada film berbasis polivinil alkohol (PVA).
Karakerisasi biomassa pelepah salak dan nanoselulosa
yang dihasilkan dilakukan dengan FTIR, XRD (X-Ray
Diffraction) dan SEM (Scanning electron microscope).
Spektrofotometer FTIR menunjukkan puncak penyerapan
selulosa tipikal pada bilangan gelombang 894 cm-.

Kekuatan tarik dan nilai elongasi komposit menurun
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sebagai akibat dari penambahan massa pengisi
nanokristal selulosa 10%, 20%, dan 30%.

Chen (2019) melakukan adsorpsi  As(III)
menggunakan dialdehid selulosa-sistein berstruktur
mikro dan nano. Selulosa diekstrak dari bubur kayu,
kemudian dibuat menjadi dua jenis adsorben yaitu
adsorben dengan serat mikro dan nano. Efisiensi adsorpsi
yang dihasilkan pada rentang konsentrasi 10-20 ppm
sangat rendah, yaitu MDAC-cys (microscale dialdehyde
cellulose-cysteine) sebesar 60-70% dan NDAC-cys
(nanoscale  dialdehyde  cellulose-cysteine)  sebesar
59-82%. Hal ini menunjukkan bahwa ion ikatan antara
As(II) dan gugus tiol hanya terjadi sebagian. Rentang
konsentrasi yang lebih tinggi (50-250 ppm)
menghasilkan kapasitas adsorpsi maksimum yaitu
sebesar 344,82 mg/g untuk MDAC-cys dan 357,14 mg/g
untuk NDAC-cys.

Li (2019) berhasil melakukan sintesis biosorben
nanokristal selulosa termodifikasi L-sistein (Lcys-CNCs),
kemudian diaplikasikan untuk menyerap ion merkuri
dalam larutan. Lcys-CNC menunjukkan kapasitas adsorpsi
yang sangat baik untuk penyerapan ion merkuri. Nilai pH
optimum untuk penyisihan Hg(II) adalah 5. Nilai adsorpsi
maksimum Lcys-CNCs mencapai 923 mg/g. Setelah tiga
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siklus adsorpsi, persentase penyerapan Hg(II) masih bisa
bertahan di atas 70%. Oleh karena itu, Lcsy-CNCs memiliki
potensi besar sebagai biosorben yang efisien untuk

adsorpsi ion Hg(1I) (Li et al., 2019).

Hipotesis

Nanoselulosa pelepah pohon salak dimungkinkan
memiliki kemampuan adsorpsi yang lebih baik apabila
dimodifikasi dengan sistein. Hal ini dikarenakan
modifikasi dapat memperluas permukaan nanoselulosa
pelepah pohon salak serta menambah gugus fungsional
seperti gugus SH sehingga kemampuan adsorpsinya
dalam menyerap ion logam Cd(II) akan meningkat. Faktor
pH, massa adsorben, waktu kontak, dan konsentrasi
dilakukan untuk menentukan kondisi optimum dengan

nilai kapasitas tertinggi.



BAB III
METODE PENELITIAN

Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian dilaksanakan di Laboratorium Kimia UIN
Walisongo Semarang. Penelitian dilakukan pada bulan
Januari-September 2023.
Alat dan Bahan
1. Alat
Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini
yaitu gelas beaker 250 mL, erlenmeyer, labu ukur,
batang pengaduk, termometer, kertas saring, blender
(Miyako), neraca analitik, desikator, hotplate stirrer
(Cimarec), Oven (Memmert), Sentrifuge (Scilogex),
Ultrasonikasi ~ (Labtron), @ Atomic  absorption
spectroscopy (Thermo scientific iCE 3000 Series),
Spektrofotometer Fourier Transform Infra Red
(Bruker Alpha 2), Particle Size Analyzer (Horiba SZ-
100), dan Surface Area Analyzer (Quantachrome

TouchWin v1.22).

2. Bahan
Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian

ini yaitu pelepah pohon salak yang diambil dari

43
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Kebondalem, Sukorejo, Mojotengah, Wonosobo.
akuades (H20), larutan asam nitrat 3,5 % (HNOs3, p.a,
Merck), bubuk natrium nitrit (NaNO, p.a), larutan
asam sulfat 40 % (H.SO4 p.a), larutan hidrogen
peroksida 10 % (Hz0;, p.a), larutan natrium
hidroksida 17,5 % (NaOH, p.a), larutan natrium
hipoklorit 1,75 % (NaOCl, p.a), larutan etilen glikol
(CzH602, p.a), bubuk sistein (C3H7NOS, p.a, himedia),
larutan natrium tiosulfat (Na;S0s, p.a), bubuk sodium
periodat (NalOs4, p.a, merck), dan bubuk kadmium
sulfat (CdS048H:0, p.a, merck), indikator pH

universal (Merck).

C. Prosedur Penelitian
1. Ekstraksi Selulosa

Pelepah pohon salak dicuci hingga bersih lalu
dipotong-potong sepanjang 5 cm. pelepah pohon
salak bersih digiling menggunakan blender, diayak,
kemudian dikeringkan. Serbuk pelepah pohon salak
sebanyak 50 gram dimasukkan ke dalam gelas
beaker, kemudian ditambahkan 1 L. campuran HNO3
3,5% dan 10 mg NaNO., lalu dipanaskan di atas hot
plate pada suhu 90 °C selama 2 jam. Larutan disaring

kemudian filtrat dicuci hingga netral. Campuran 750
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mL NaOH 2% dan Na;SO3 2% ditambahkan pada
filtrat, lalu dipanaskan selama 1 jam pada suhu 50°C.
Larutan disaring dan filtrat dinetralkan, selanjutnya
digunakan pada proses pemutihan. Uji karakterisasi
selulosa dilakukan dengan menggunakan FTIR untuk
mengetahui gugus fungsi selulosa dari pelepah salak

(Triyastiti & Krisdiyanto, 2018).

Proses Bleaching

Proses bleaching dilakukan dengan
menambahkan larutan NaOCl 1,75% sebanyak 500
mL ke dalam ampas selulosa yang telah diekstraksi.
Selanjutnya larutan dipanaskan pada suhu 70°C
selama 30 menit diatas hot plate sambil diaduk
dengan magnetic stirrer. Larutan disaring, kemudian
residu dinetralkan. Filtrat ditambahkan dengan NaOH
17,5% sebanyak 500 mL, kemudian dipanaskan
menggunakan hot plate pada suhu 80°C selama 30
menit. Larutan disaring kemudian residu yang
dihasilkan dinetralkan. Filtrat ditambahkan dengan
H20; 10 % sebanyak 500 mL, kemudian dipanaskan
menggunakan hot plate pada suhu 60°C selama 15
menit. Larutan disaring, lalu residu yang dihasilkan

dinetralkan. Residu selanjutnya dikeringkan di dalam
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oven pada suhu 60°C selama 1 jam. Uji karakterisasi
selulosa dilakukan dengan menggunakan FTIR untuk
memastikan selulosa sudah terbebas dari kandungan

lignin (Triyastiti & Krisdiyanto, 2018).

Hidrolisis Asam

Selulosa dimasukkan ke dalam gelas beaker
500 mlL, selanjutnya ditambahkan 250 mL H,SO,
dengan konsentrasi 40% (v/v). Campuran
dipanaskan selama 5 jam dengan suhu 50°C sambil di
aduk. Larutan disaring kemudian residu yang
dihasilkan  dinetralkan. @ Residu  selanjutnya
dikeringkan di dalam oven pada suhu 70°C selama 5
jam, kemudian diayak menggunakan ayakan 200
mesh.

Uji karakterisasi selulosa dilakukan dengan
menggunakan FTIR dan PSA untuk mengetahui
ukuran dan distribusi partikel nanoselulosa

(Triyastiti & Krisdiyanto, 2018).

Ultrasonikasi
Serbuk selulosa di masukkan ke dalam gelas
beaker 100 mlL, ditambahkan 100 mL akuades,

kemudian dilakukan proses ultrasonikasi selama 30
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menit. Nanoselulosa dipisahkan dari akuades
menggunakan sentrifus selama 30 menit, lalu

dikeringkan pada suhu 70°C selama 2 jam.

Modifikasi serbuk nanoselulosa - sistein

Nanoselulosa sebanyak 5 gram dicampur
dengan 200 mL air. Sodium periodat sebanyak 8,25
gram ditambahkan ke dalam campuran, lalu diaduk
selama 24 jam tanpa cahaya pada suhu 40°C. Etilen
glikol sebanyak 10 mL ditambahkan ke dalam
campuran selulosa untuk menghilangkan sodium
periodat yang tersisa. Nanoselulosa dinetralkan, lalu
dikeringkan.

Modifikasi dilakukan  dengan  variasi
perbandingan % massa serbuk nanoselulosa dengan
sistein seperti tabel 3.1.

Tabel 3. 1 Variasi Perbandingan Massa
Nanoselulosa dan Sistein

Sampel Nanoselulosa (%) Sistein (%)
NS 100 0
NS-S 25 75 25
NS-S 50 50 50
NS-S 75 25 75

Sistein 0 100
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Nanoselulosa dilarutkan dalam 200 mL air
dengan pengadukan konstan pada suhu 39°C. Larutan
ditambahkan dengan L-Sistein, lalu diaduk terus
menerus selama 12 jam. Selulosa termodifikasi
sistein disaring menggunakan kertas saring, dibilas
menggunakan akuades, lalu dikeringkan di dalam
oven dengan suhu 70°C selama 3 jam (Chen et al.,
2019).

Uji karakterisasi sistein dan nanoselulosa
termodifikasi sistein dilakukan dengan menggunakan
FTIR untuk memastikan sistein telah berhasil

ditambahkan yang dilihat dari gugus fungsinya.

Penentuan Kadar Ion Logam Cd(II)

Pembuatan Larutan Induk Ion Logam Cd(II) 1000
ppm

Larutan induk ion logam Cd(II) 1000 ppm dibuat
dengan melarutkan 1,7114 gram CdS04.8H,0 dalam
100 mL aquades, kemudian dimasukkan kedalam

labu ukur 250 mL dan diencerkan sampai tanda batas.
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Pembuatan Larutan Ion Logam Cd(II) 100 ppm
Larutan Cd(II) 1000 ppm diambil sebanyak 10 mL
kemudian diencerkan menjadi 100 mL sehingga

didapatkan larutan Cd(II) 100 ppm.

Pembuatan Larutan Standar Ion Logam Cd(II)
0,05; 0,1; 0,2; 0,4; 0,8 ppm

Larutan ion logam Cd(II) 100 ppm diambil masing-
masing sebanyak 0,05; 0,1; 0,2; 0,4; dan 0,8 mL
kemudian diencerkan menjadi 100 mL sehingga
didapatkan larutan ion logam Cd(II) dengan
konsentrasi 0,05; 0,1; 0,2; 0,4; dan 0,8 ppm.

Pembuatan Kurva Standar
Masing-masing larutan standar diukur absorbansinya
menggunakan AAS. Dari data absorbansi dan
konsentrasi kemudian dibuat kurva kalibrasi.
Persamaan garis lurus dari kurva ditunjukkan pada
persamaan 3.1, selanjutnya digunakan untuk
menghitung konsentrasi larutan.

Y=mx+C (3.1)
Y adalah absorbansi, x adalah konsentrasi, dan c

adalah konstanta (Kusumaningrum et al., 2022).
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Penentuan Konsentrasi Ion Logam Cd(II)

Larutan ion logam Cd(II) hasil adsorpsi diukur
menggunakan AAS sehingga didapatkan data
absorbansi (A). Untuk menentukan konsentrasinya,
data A dimasukkan ke dalam persamaan 3.1 yang

diperoleh dari kurva kalibrasi.

Optimasi perbandingan massa nanoselulosa
dengan sistein

Nanoselulosa termodifikasi sistein dengan
komposisi pada tabel 3.1 disiapkan masing-masing
sebanyak 0,2 gram, lalu ditambahkan ke dalam 25 mL
larutan ion logam Cd(II) 40 ppm. Campuran diaduk
dengan magnetic stirrer selama 60 menit. Larutan ion
logam Cd(II) dipisahkan dari adsorben dengan
menggunakan sentrifuge dengan kecepatan 2500
rpm selama 20 menit. Larutan diukur absorbansinya
menggunakan AAS untuk mengetahui kadar ion

logam Cd(II) (Kusumawardani et al., 2018).
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Optimasi penyerapan ion logam Cd(II) oleh
nanoselulosa pelepah salak termodifikasi sistein
Optimasi pH

Adsorben nanoselulosa pelepah pohon salak
termodifikasi sistein dengan % massa optimum
sebanyak 0,2 gram masing-masing dimasukkan ke
dalam 25 mL larutan ion logam Cd(II) 20 ppm pada
gelas beker dengan variasi pH 2, 3, 4, 5, 6. Campuran
diaduk selama 60 menit menggunakan magnetic
stirrer. Larutan ion logam Cd(II) dipisahkan dari
adsorben dengan menggunakan sentrifuge dengan
kecepatan 2500 rpm selama 20 menit, kemudian

konsentrasinya diukur menggunakan AAS.

Optimasi Massa

Disiapkan adsorben nanoselulosa pelepah
pohon salak termodifikasi sistein sebanyak 0,15; 0,2;
0,25 gram dengan pH optimum. Masing-masing
adsorben dimasukkan ke dalam 25 mL larutan ion
logam Cd(II) 20 ppm pada gelas beker, lalu diaduk
selama 30 menit menggunakan magnetic stirrer.
Larutan ion logam Cd(II) dipisahkan dari adsorben

dengan menggunakan sentrifuge dengan kecepatan
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2500 rpm selama 20 menit, kemudian konsentrasinya

diukur menggunakan AAS.

Optimasi Waktu Kontak

Adsorben nanoselulosa pelepah pohon salak
termodifikasi sistein dengan pH dan massa optimum
dimasukkan ke dalam 25 mL larutan ion logam Cd(II)
40 ppm. Campuran diaduk menggunakan magnetic
stirrer dengan variasi waktu 15, 30, 45, 60, 90 menit
kemudian disaring dengan kertas saring. Filtrat yang
diperoleh dilakukan pengukuran konsentrasi ion

logam Cd(II) menggunakan AAS.

Optimasi Konsentrasi

Larutan ion logam Cd(II) sebanyak 25 mL
dengan variasi konsentrasi 10; 20; 40; 60; 80 ppm
dengan pH optimum dimasukkan masing-masing ke
dalam gelas beaker. Kemudian ditambahkan
nanoselulosa pelepah pohon salak termodifikasi
sistein dengan massa optimum ke dalam gelas beaker.
Larutan diaduk menggunakan magnetic stirrer
dengan waktu kontak optimum. Larutan ion logam
Cd(Il)  dipisahkan  dari adsorben dengan

menggunakan sentrifuge dengan kecepatan 2500
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rpm selama 20 menit, kemudian konsentrasinya

diukur menggunakan AAS.

Perhitungan Kapasitas Adsorpsi Ion Logam
cd(1n

Kapasitas adsorpsi ion logam Cd(II) ditentukan
berdasarkan data yang diperoleh dari hasil
pengukuran dengan AAS, yaitu konsentrasi ion logam
Cd(II) akhir atau konsentrasi pada kesetimbangan
(Ce). Nilai Ce digunakan untuk menghitung kapasitas

adsorpsi dengan menggunakan persamaan 2.1.

Penentuan Model Kinetika Adsorpsi

Model kinetika ditentukan berdasarkan data
adsorpsi yang diperoleh dari optimasi waktu kontak.
Dari data yang diperoleh, dibuat kurva linier orde
satu yaitu hubungan antara log (qge - q¢) dengan t. Nilai
konstanta dapat dihitung dari persamaan garis yang
diperoleh dengan menggunakan persamaan 2.3.
Kurva persamaan linier pseudo orde dua dibuat dari
hubungan antara t dengan t/Qt. Persamaan garis yang
didapatkan dari kurva digunakan untuk menghitung

harga konstanta laju (k) sesuai persamaan 2.6. Orde
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kinetika adsorpsi ditentukan berdasarkan nilai R2

dari kurva yang paling tinggi (mendekati 1).

Penentuan Model Isoterm Adsorpsi

Model isoterm ditentukan berdasarkan data
adsorpsi yang diperoleh dari optimasi konsentrasi.
Data Ce dan kapasitas adsorpsi (Qe) yang diperoleh
kemudian dimasukkan ke dalam persamaan kurva
linier yaitu antara Ce dengan Ce/Qe. Berdasarkan
persamaan garis yang dihasilkan, dihitung nilai
Konstanta Langmuir menggunakan persamaan 2.8.

Plot hubungan antara log q. dengan log Ceq akan
diperoleh persamaan garis isoterm Freundlich.
Selanjutnya  dihitung  konstanta  Freundlich
menggunakan persamaan 2.10. Pola isoterm adsorpsi
ditentukan dengan cara membandingkan nilai R2 dari
kurva isoterm Langmuir dan Freundlich. Nilai R2yang
mendekati 1 mengindikasikan bahwa model isoterm
tersebut paling sesuai menjelaskan adsorpsi yang

terjadi (Wahyuni et al.,, 2020).



BAB1V
HASIL DAN PEMBAHASAN

Bab ini mengkaji mengenai hasil penelitian dan
pembahasan dari nanoselulosa pelepah pohon salak
termodifikasi sistein yang dimanfaatkan sebagai adsorben
untuk menyerap ion logam Cd(II). Beberapa tahapan yang
dilakukan dalam penelitian ini yaitu, ekstraksi nanoselulosa
melalui proses delignifikasi, bleaching, hidrolisis asam,
ultrasonikasi, kemudian dilanjutkan modifikasi dengan sistein,
karakterisasi adsorben dengan menggunakan beberapa
instrumen, lalu yang terakhir adalah aplikasi adsorben pada
ion logam Cd(II). Tujuan dari penelitian ini yaitu untuk
mengetahui karakteristik dari nanoselulosa pelepah pohon
salak termodifikasi sistein serta efektivitasnya dalam
menyerap ion logam Cd(II).

A. Ekstraksi dan Karakterisasi Nanoselulosa
1. Ekstraksi
Preparasi serbuk pelepah pohon salak dimulai
dengan pencucian hingga bersih, lalu dipotong-
potong sepanjang 5 cm, dihaluskan menggunakan
blender, diayak, kemudian dikeringkan. Pengeringan
sampel dilakukan untuk menghilangkan kandungan

air dari serat pelepah salak. Serbuk dijemur di bawah
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sinar matahari agar lebih tahan lama dan tidak mudah
rusak akibat aktivitas mikroba dan reaksi kimia.

Pada penelitian ini, sintesis nanoselulosa
dilakukan menggunakan metode ekstraksi dan
ultrasonikasi. Terdapat tiga tahapan dalam ekstraksi,
yaitu delignifikasi, bleaching, dan hidrolisis asam.
Delignifikasi merupakan proses pemutusan ikatan
antara lignin dan hemiselulosa dengan selulosa.
Selulosa berikatan secara matrik dengan lignin dan
hemiselulosa yang disebut dengan lignoselulosa.
Lignin dan hemiselulosa akan mengganggu selulosa
untuk berikatan dengan ion logam sehingga perlu
untuk dihilangkan.

Delignifikasi  dapat  dilakukan  dengan
menggunakan HNO3z dan NaNO;. HNOz dan NaNO;
akan mendegradasi lignin menjadi nitrolignin yang
dapat larut dalam basa sekaligus untuk
menghilangkan hemiselulosa (Effendi et al., 2018).
Warna yang dihasilkan dari proses delignifikasi ini
yaitu kuning kecoklatan. Reaksi pembentukan lignin
menjadi nitrolignin oleh HNO3; dan NaNO; disajikan

dalam gambar 4.1.
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Gambar 4. 1 Reaksi Pembentukan Lignin Menjadi
Nitrolignin (Setyaningsih et al., 2020)

Langkah selanjutnya serbuk direaksikan
dengan NaOH dan Na,SOs, yang bertujuan untuk
penyempurnaan pembebasan lignin dari pelepah.
Kandungan asam mungkin masih tersisa pada hasil
akhir proses delignifikasi dengan HNO3z; dapat
dinetralkan dengan Na,SO3 yang merupakan larutan
buffer. NaOH adalah basa kuat yang digunakan untuk
mendegradasi lignin yang ada pada sampel. Selulosa
tidak larut dalam alkali, sedangkan lignin lebih
mudah larut dalam kondisi alkali sehingga NaOH
digunakan dalam proses penghilangan lignin

(Setyaningsih et al., 2020).
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Gambar 4. 2 Mekanisme Pemutusan Ikatan Antara
Lignin dan Selulosa (Safrianti et al., 2012)
Mekanisme reaksi pemutusan ikatan lignin dan

selulosa menggunakan NaOH ditunjukkan pada
gambar 4.2. Struktur lignin pada bagian amorf
maupun Kkristalin dapat dirusak oleh larutan NaOH.
Ion OH- dari NaOH akan memutus ikatan dalam
struktur dasar lignin, sedangkan ion Na* akan
berikatan dengan lignin untuk membentuk natrium
fenolat yang mudah larut. Lignin yang terlarut
ditandai dengan warna merah kehitaman pada
larutan. Selanjutnya, selulosa yang didapat dari
proses delignifikasi disaring untuk memisahkan
dengan pelarutnya. Selulosa yang didapat berwarna
kuning karena masih ada pigmen dan sisa lignin yang
masih terikat dalam selulosa (Effendi et al., 2018)
Tahapan selanjutnya adalah  bleaching.

Bleaching merupakan proses pemutihan yang
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dilakukan untuk mendegradasi sisa. Bahan kimia
jenis oksidator seperti natrium hipoklorit dan
hidrogen peroksida sering digunakan dalam proses
bleaching. Bleaching dilakukan sebanyak 3 tahap,
yaitu menggunakan NaOCl, NaOH, dan HO0..
Penambahan NaOCl 1,75% berfungsi untuk
mengoksidasi  struktur lignin sehingga akan
memutuskan ikatan C pada molekul lignin (Harun,
2021). Asam hipoklorit (HOCI), zat pengoksidasi kuat
yang dapat merusak ikatan lignoselulosa dan ikatan
eter dalam struktur lignin, dihasilkan ketika NaOCl
dilarutkan dalam air. Pada proses ini derajat
keputihan serat akan meningkat (Pratama et al,
2019). Mekanisme reaksi pada proses bleaching

sebagai berikut:

ClOo- (ag) HzO o HOCI (aq) + HO- (aq) (4.2)
HOCLHO™
Lignoselulosa (s) ——— lignin (q¢) + selulosa () (4.3)
HOCLHO™
Lignin 5y — lignin terdegradasi (aq) (4.4)

Pemutusan lignoselulosa dan reaksi oksidasi
lignin menandakan bahwa lignin telah dapat
dipisahkan dari serbuk pelepah salak yang
diindikasikan dengan terbentuknya material padatan

basah berupa bubur berwarna putih. Gugus hidroksil
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selulosa akan mengalami oksidai menjadi gugus
aldehid, berlanjut menjadi karboksilat dengan
keberadaan oksidator ClO- dan HO- seperti yang

disajikan dalam Gambar 4.3.
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Gambar 4. 3 Reaksi Oksidasi Lanjut dari Selulosa

dengan oksidator ion hidroksil (Pratama et al,, 2019)

Selulosa yang diperoleh ini masih terdiri dari o,
B, dan vy-selulosa, maka diperlukan untuk
memisahkan o -selulosa dari § dan y -selulosa.
Larutan NaOH 17,5% digunakan untuk pemisahan,
yang menyebabkan larutnya  dan y -selulosa dan
pengendapan a -selulosa (Putri & Gea, 2018). Proses
ini  menghasilkan o«-selulosa berwarna putih
kekuningan, sehingga perlu dilakukan pemutihan
dengan menggunakan H;0, 10%. Unit non-fenolik
lignin dapat dioksidasi oleh hidrogen peroksida
melalui pelepasan satu elektron sehingga terbentuk
radikal kation yang akan terurai secara kimiawi,
mudah larut dalam air, serta kemampuannya dalam
melepaskan oksigen cukup besar. OOH- hasil

penguraian dari H20; berfungsi untuk menghilangkan
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lignin, yang digambarkan pada reaksi berikut

(Jayanudin et al., 2010):

H,0; — 20H (4.5)
H,02+ OH - OOH + H20 (4.6)
OOH:- + OH - H;0, + 20 (4.7)

Tahap terakhir dari proses ekstraksi
nanoselulosa ialah hidrolisis asam. Hidrolisis oleh
asam kuat merupakan proses utama dalam
pembuatan nanoselulosa. Selulosa terdiri dari area
amorf dan area kristal. Proses hidrolisis asam akan
melepaskan blok kecil amorf dari rantai selulosa.
Area amorf memiliki kepadatan yang rendah
dibandingkan dengan area kristal. Pemberian asam
kuat akan menyebabkan daerah amorf terurai dan
melepaskan daerah kristal. Sifat kristal bergantung
pada banyak faktor seperti sumber selulosa, waktu
reaksi, suhu, jenis asam yang digunakan dalam
hidrolisis. Mekanisme hidrolisis asam menggunakan

H>S0. dapat dilihat pada gambar 4.4.

o)

\s¢
=
Ho 0/ \o
HO HO HO HO

Gambar 4. 4 Mekanisme Hidrolisis Asam (Maryam &
Rahmad, 2019)
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Setelah proses hidrolisis dilakukan, langkah
selanjutnya adalah ultrasonikasi. Ultrasonikasi
merupakan proses mekanik dalam isolasi
nanoselulosa. Ultrasonikasi  dilakukan dengan
pemberian gelombang ultrasonik pada suatu materi.
Getaran gelombang dengan frekuensi tinggi akan
menghancurkan selulosa menjadi partikel yang lebih
kecil (Maryam & Rahmad, 2019). Delmifiana & Astuti
(2013) menyatakan shocking wave dari metode
ultrasonikasi akan memisahkan partikel yang

menggumpal dan menghasilkan ruang antar partikel.

Karakterisasi
FTIR

FTIR merupakan instrumen yang digunakan
untuk mengidentifikasi gugus fungsi senyawa pada
sampel. Analisis gugus fungsi menggunakan FTIR
dilakukan pada rentang bilangan gelombang 500-
4000 cm-. Hasil karakterisasi menggunakan FTIR
berupa spektrum dengan munculnya bilangan
gelombang yang menunjukkan gugus fungsi yang
terkandung dalam nanoselulosa. Karakterisasi
menggunakan FTIR dilakukan untuk menunjukkan

bahwa nanoselulosa telah berhasil terisolasi dari
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pelepah pohon salak. Analisis FTIR dilakukan pada

setiap tahapan ekstraksi (Rehman et al., 2018).

Analisis spektroskopi FTIR dari serbuk pelepah

salak tanpa perlakuan, delignifikasi, bleaching, dan

hidrolisis asam diberikan pada Gambar 4.5. Serat

tumbuhan terdiri dari tiga bahan utama, yaitu

selulosa, hemiselulosa dan lignin. Bahan-bahan ini

terdiri dari alkana, ester, aromatik, keton dan alkohol

yang mengandung oksigen dengan gugus fungsi

berbeda (Chirayil et al., 2014)
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Gambar 4. 5 Spektrum FTIR (a) serbuk pelepah
pohon salak,(b) setelah delignifikasi, (c) setelah

bleaching, (d) setelah hidrolisis asam
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Berdasarkan hasil spektrum pada gambar 4.5
menunjukkan bahwa pelepah pohon salak tanpa
perlakuan, setelah delignifikasi, bleaching, dan
hidrolisis asam mengandung berbagai gugus fungsi
yang dapat dilihat pada tabel 4.1.

Tabel 4. 1 Perbandingan Hasil Analisis FTIR (a)
Serbuk Pelepah pohon salak, (b) setelah delignifikasi,

(c) setelah bleaching, dan (d) hidrolisis asam

Gugus Bilangan Gelombang (cm-1)
Fungsi a b c d Referensi
896 (Alemdar
C-H - 896,29 893,68 892,78 & Sain, 2008)
1032
C-0 1037,33 1024,14 1020,2 1016,98 (Rehman et
al, 2018)
1161
C-0-C - 1157,46 1156,71 1156,64 (Rehman et
al, 2018)
1247 (Rosli et
C-0 1235,43 1235,49 - - al, 2013)
1321
CH2 1324,15 1315,44 131291 1312,44 (Rehman et
al, 2018)
bending
vibration 1360 (Nacos
ikatan C-H 1370,57 1367,52 1365,14 1365,52 et al, 2006)
dan C-0
CH 1428
ben dizn 1422,86 142343 - - (Rehman et
ending al, 2018)
_ 1503 (Chan et
C=C 1507,36 - - - al, 2013)
c=C 1607,49 ) i ) 1593 (Chan et

al, 2013)
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Gugus Bilangan Gelombang (cm-1)

Fungsi a b c d Referensi

1627 (Rosli et
0-H - - 1632,13 1643,75 al, 2013)
) 1734 (Chan et
C=0 1729,66 al, 2013)

2900 (Khalil

C-H 2920,82 2890,50 2888,04 2890,45 etal, 2001)

Berdasarkan spektra FTIR yang didapatkan
dari setiap tahapan ekstraksi muncul beberapa
puncak yang serupa, hanya terdapat sedikit
pergeseran panjang gelombang dan perbedaan pada
intensitas puncak. Semua spektrum menunjukkan
pita lebar di wilayah 3400 hingga 3300 cm-, yang
menunjukkan vibrasi ulur OH dari gugus hidroksil
yang berikatan hidrogen dalam molekul selulosa.
Puncak ini menunjukkan bahwa sampel bersifat
hidrofilik. Selain itu, semua spektrum menunjukkan
karakteristik getaran ulur C-H pada sekitar 2900 cm-
1 (Khalil et al,, 2001). Munculnya puncak pada 1360
hingga 1375 cm! di semua sampel menunjukkan
tekukan vibrasi ikatan C-H dan C-O pada cincin
aromatik polisakarida (Nacos et al., 2006).

Puncak pada 1729,66 cm? menunjukkan
serapan dari asetil dan ester grup dari pelepah pohon

salak. Puncak ini sudah tidak terdeteksi setelah
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perlakuan delignifikasi. Hal ini menunjukkan bahwa
delignifikasi mampu menghilangkan hemiselulosa.
Puncak serapan pada 1607,49 cm-! menunjukkan
peregangan aromatik simetris dari lignin, sedangkan
puncak 1507,36 cm! menunjukkan peregangan
aromatik asimetris dari lignin. Kedua puncak ini
hilang setelah perlakuan delignifikasi, menunjukkan
bahwa delignifikasi berhasil menghilangkan lignin
(Chan etal., 2013).

Puncak serapan pada 1235 cm-! yang muncul
pada serbuk tanpa perlakuan dan delignifikasi
merupakan vibrasi ulur C-O dari gugus aryl yang
terdapat pada lignin. Puncak ini menghilang setelah
bleaching, mengindikasikan bahwa perlakuan
bleaching telah berhasil mendegradasi lignin (Rosli et
al,, 2013).

Puncak serapan sekitar 892-896 cm yang
muncul pada tahap delignifikasi dan bleaching
mengindikasikan deformasi glikosidik —-C-H-. Gugus
ini merupakan karakteristik dari -glikosidik yaitu
ikatan antar anhidroglukosa dalam selulosa (Alemdar
& Sain, 2008). Puncak absorbansi pada panjang
gelombang 1632 cm-! untuk bleaching dan 1643 cm'!
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untuk hidrolisis asam dapat dikaitkan dengan gugus

O-H dari air yang terserap (Rosli et al., 2013).

Particle Size Analyzer (PSA)

Particle Size Analyzer (PSA) dilakukan untuk
mengetahui ukuran partikel nanoselulosa dari
pelepah pohon salak.
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Gambar 4. 6 Distribusi Ukuran Partikel
Nanoselulosa Sebelum Perlakuan Ultrasonikasi

Gambar 4.6 menunjukkan distribusi ukuran
partikel nanoselulosa sebelum perlakuan
ultrasonikasi. Data ukuran partikel suspensi
nanoselulosa menunjukkan adanya 2 buah puncak.
Dua puncak tersebut menjelaskan bahwa 22% dari
volume suspensi nanoselulosa memiliki ukuran

partikel rata-rata #112,7 nm dan 78% dari suspensi
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memiliki ukuran partikel rata-rata +568,2 nm.
Nanoselulosa yang dihasilkan memiliki ukuran rata-
rata +351,1 nm. Hasil ini tidak berbeda jauh dengan
penelitian Sosiati et al, (2014) yang berhasil
memperoleh nanoselulosa dengan panjang 300-600
nm dari serat kenaf menggunakan metode hidrolisis
asam.

Hasil uji PSA nanoselulosa setelah perlakuan

ultrasonikasi ditunjukkan pada gambar 4.7.
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Gambar 4. 7 Distribusi Ukuran Partikel
Nanoselulosa Setelah Perlakuan Ultrasonikasi
Setelah dilakukan ultrasonikasi, ukuran
partikel nanoselulosa menjadi seragam. Terlihat dari
gambar hanya muncul satu puncak yaitu pada +250,5
nm. Menurut Abral et al, (2018), ultrasonikasi

terbukti dapat membuat ukuran partikel homogen
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dan stabil tanpa adanya aglomerasi. Nanoselulosa
setelah perlakuan ultrasonikasi memiliki partikel
yang terdistribusi dalam ukuran yang seragam
dibandingkan  dengan nanoselulosa sebelum

dilakukan ultrasonikasi.

B. Modifikasi dan Karakterisasi Nanoselulosa-sistein
1. Modifikasi

Modifikasi nanoselulosa dengan sistein
dilakukan pada variasi rasio massa 1:0; 0,75:0,25;
0,5:0,5; 0,25:0,75; dan 0:1 (nanoselulosa:sistein).
Variasi massa dilakukan untuk mengetahui
komposisi nanoselulosa-sistein yang menghasilkan
kinerja terbaik dalam proses adsorpsi dengan ion
logam Cd(II). Tujuan dilakukan modifikasi adalah
untuk menambah gugus aktif berupa atom S yang
dapat membantu selulosa yang mempunyai gugus
aktif OH dalam mengadsorpsi ion logam dalam
medium berair.

Proses modifikasi diawali dengan mereaksikan
nanoselulosa dan sodium periodat di dalam air
selama 24 jam tanpa cahaya pada suhu 40°C. Proses
oksidasi oleh sodium periodat ini bertujuan untuk

menghasilkan dua aldehid pada posisi C2 dan C3
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nanoselulosa, dimana aldehid ini yang akan mengikat
sistein pada proses modifikasi.

Proses modifikasi dilakukan dengan cara
mencampurkan nanoselulosa dan L-sistein di dalam
air, kemudian di aduk selama 12 jam pada suhu 40°C.
Selanjutnya adsorben dicuci menggunakan akuades
hingga netral, lalu dikeringkan menggunakan oven.
Reaksi yang terjadi pada proses modifikasi disajikan

pada gambar 4.8.
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Gambar 4. 8 Reaksi Sintesis Nanoselulosa-sistein
(Chen et al., 2019)

SHHS

Berdasarkan gambar 4.8 terlihat bahwa ikatan
C2-C3 dalam selulosa dioksidasi oleh natrium
periodat yang akan menghasilkan dua kelompok
aldehida pada posisi C2 dan C3 di permukaan

selulosa. Modifikasi nanoselulosa-sistein terjadi
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melalui reaksi nukleofilik antara gugus aldehida pada

nanoselulosa dan gugus amino pada L-sistein.

Karakterisasi
FTIR

Hasil sintesis nanoselulosa pelepah pohon
salak salak termodifikasi sistein dikarakterisasi
menggunakan instrumen FT-IR dengan tujuan untuk
memastikan keberhasilan proses modifikasi dengan

cara menganalisis gugus-gugus fungsi di dalamnya.
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Gambar 4. 9 Spektrum FT-IR (a) sistein,(b)
nanoselulosa, dan (c) nanoselulosa-sistein

Gambar 4.9 merupakan hasil karakterisasi FT-

IR untuk sampel sistein, nanoselulosa (NS), dan
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nanoselulosa-sistein (NSS). Analisis menggunakan
instrumen FT-IR dilakukan terhadap sistein untuk
mengetahui gugus fungsi yang terdapat didalamnya,
sehingga bisa dijadikan pembanding ketika
menentukan keberhasilan proses modifikasi. Tabel
4.2 menjelaskan perbandingan bilangan gelombang
antara sistein, NS dan NSS.

Tabel 4. 2 Interpretasi data hasil FTIR Sistein,
Nanoselulosa(NS), Nanoselulosa-sistein(NSS)
Bilangan Gelombang (cm1)

Gugus Fungsi

Sistein NS NSS Referensi
g 1570
;mben kok 1586,49 - 158841 (Marcano &
" & Sabino, 2018)
an N-H
1407
C-N 1392,67 - 141092 (Marcano &
Sabino, 2018)
C-N 1346,75 . 1340,65 1324 (Nanaki

etal, 2022)

Pada tabel 4.2 dapat terlihat beberapa
perbedaan bilangan gelombang pada NS dan NSS,
yang menunjukkan bahwa modifikasi mengakibatkan
perubahan gugus fungsi berupa pembentukan
senyawa baru. Bilangan gelombang 1588,41 cm-
yang muncul pada sampel NSS merupakan pita khas
dari amida berupa kombinasi dari regangan C=0 dan

pembengkokan N-H. Getaran ikatan C-N terjadi di
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bilangan gelombang sekitar 1410,92 cm' karena
adanya ikatan 1 parsial antara karbon dan nitrogen
untuk resonansi. Puncak pada 1340,65 cm-! sesuai
dengan deformasi aksial ikatan C-N. Menurut
Marcano & Sabino (2018), pita yang sesuai dengan
getaran regangan S-H bersifat lemah dibandingkan
dengan pita untuk O-H dan N-H sehingga biasanya
tidak terdeteksi dalam spektrum IR. Munculnya
puncak baru pada spektrim IR NSS menunjukkan
terbentuknya ikatan antara nanoselulosa dan sistein.
Hasil analisis FTIR menunjukkan bahwa modifikasi

sistein pada nanoselulosa terbukti berhasil.

Surface Area Analyzer (SAA)

Karakterisasi menggunakan SAA berfungsi
untuk mengetahui luas permukaan dan ukuran pori.
Analisa dilakukan pada sampel NS (nanoselulosa),
NSS (nanoselulosa termodifikasi sistein), dan
nanoselulosa-sistein setelah ultrasonikasi (NSSS).
Peningkatan luas permukaan dan ukuran pori dapat
dilihat pada nanoselulosa setelah dilakukan

ultrasonikasi serta modifikasi sistein.
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Tabel 4. 3 Hasil karakterisasi SAA

Sampel
Parameter
NS NSS NSSS
Luas Permukaan (m?/g) 0 0,283 0,728

Ukuran pori rata-rata (nm) 13,442 9,599 12,816
Volume pori (cc/g) 0,0019 10,0092 0,0038

Tabel 4.3 menunjukkan bahwa luas permukaan
NSS lebih besar dibandingkan dengan NS. Luas
permukaan NSS sebesar 0,283 m?/g, sedangkan luas
permukaan NS adalah 0. Proses modifikasi sistein
pada nanoselulosa terbukti dapat meningkatkan luas
pemukaan. Menurut Ruan (2016), luas permukaan
nanoselulosa akan meningkat secara signifikan
setelah dimodifikasi dengan sistein. Luas permukaan
NSSS lebih luas dibandingan dengan NS dan NSS. Luas
permukaan NSSS sebesar 0,728 m?/g, mengalami
peningkatan dibandingkan NSS dengan luas
permukaan 0,283 m2/g. Hasil luas permukaan ini
menunjukkan bahwa proses ultrasonikasi dapat

meningkatkan luas permukaan nanoselulosa.



75

B N
Desorpsi
6

NGSS Adsorpsi

Volume yang diserap @STP cc/g

00 0.2 04 06 08 1.0
Tekanan Relatif, P/Po
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Gambar 4.10 menunjukkan grafik adsorpsi-
desorpsi N2 NS, NSS, dan NSSS. Isoterm adsorpsi-
desorpsi untuk gas N, dilakukan untuk mengetahui
beberapa parameter yang berkaitan dengan struktur
pori. Proses analisis material berpori dapat dilakukan
menggunakan metode grafik isoterm berdasarkan
perbandingan nilai P/Po (mmHg) terhadap volume
N; per gram sampel (ml/g) (Hakiki et al., 2021). Pola
isoterm adsorpsi desorpsi NS, NSS dan NSSS
mengikuti isoterm adsorpsi desorpsi tipe IV(a). Pola
isoterm tipe IV(a) ini menunjukkan rentang nilai
tekanan relatif rendah sampai menengah. Volume
terbesar adsorbat dihitung dari kondensasi kapiler

yang telah sempurna mengisi pori. Tipe I[V(a)
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merupakan kurva isoterm Kkhas untuk padatan
mesopori dengan ukuran pori lebih dari 4 nm.

Hysteresis loop atau percabangan dapat
digunakan untuk melihat sifat khas material
mesopori. Grafik isoterm N yang disajikan pada
Gambar 4.10 menunjukkan bahwa NSS dan NSSS
memiliki sifat khas material mesopori Kkarena
terdapat loop histerisis pada tekanan relatif (P/Po)
sekitar 0,6-1 yang menunjukkan terjadinya pengisian
mesopori. Hysteresis loop terjadi ketika tekanan
untuk desorpsi gas nitrogen diturunkan yang
menyebabkan adanya perbedaan jumlah gas yang
terdesorpsi dengan yang teradsorpsi di awal. Loop
histerisis disebabkan oleh fenomena kondensasi di
dalam mesopori (Hakiki et al., 2021).

Ukuran pori (mesopori) yang dimiliki oleh NSS
dan NSSS juga dapat dikonfirmasi menggunakan
metode BJH (Barret, Joiner, Halenda) adsorpsi dan
desorpsi. Grafik distribusi pori diperoleh dari
hubungan perubahan volume pori per gram sampel
(cc/cm/g) dengan radius pori (nm) yang ditunjukkan
pada Gambar 4.11.
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Gambar 4. 11 Grafik Distribusi Pori dengan Metode

BJH Adsorpsi-desorpsi

Berdasarkan gambar 4.11, NS dan NSS

memiliki ukuran mesopori dengan sebaran pori

sekitar 5-13 nm. Menurut klasifikasi IUPAC, padatan

mesopori memiliki ukuran 2-50 nm. Berdasarkan

hasil analisis Isoterm adsorpsi-desorpsi N, dan

distribusi pori dengan metode BJH maka dapat

dinyatakan bahwa NS, NSS, dan NSSS merupakan

padatan mesopori.

C. Adsorpsi

Uji adsorpsi dilakukan nanoselulosa, Nanoselulosa

termodifikasi sistein, dan sistein. Sampel yang memiliki

kinerja adsorpsi ion logam Cd(II) paling baik selanjutnya
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diuji lebih lanjut untuk menentukan kondisi pH optimum,
massa optimum, waktu kontak optimum, dan konsentrasi
optimum. Tabel 4.4 menunjukkan hasil uji adsorpsi yang

dilakukan pada sampel NS, NS-S 25, NS-S 50, NS-S 75, dan

sistein.
Tabel 4. 4 Hasil Uji Adsorpsi
No Sampel Qe (mg/g)
1 NS 1,369
2 NS-S 25 1,446
3 NS-S 50 1,472
4 NS-S 75 1,986
5 Sistein 3,984

Berdasarkan tabel 4.4 hasil uji adsorpsi awal yang
dilakukan pada sampel NS, NS-S 25, NS-S 50, NS-S 75, dan
Sistein dapat dilihat bahwa kemampuan adsorpsi paling
baik dimiliki oleh sistein dengan kapasitas adsorpsi
sebesar 3,984 mg/g. Sistein dapat larut dalam air dengan
suhu >50¢C. Sistein juga dapat larut dalam larutan dengan
pH <2 dan >7. Berdasarkan sifat kelarutan sistein tersebut,
maka sistein kurang tepat apabila digunakan sebagai
adsorben. Untuk itu perlu adanya molekul untuk mengikat
sistein agar tidak larut dalam air.

Berdasarkan tabel 4.4 dapat terlihat bahwa semakin
banyaknya massa sistein yang digunakan dalam proses

modifikasi nanoselulosa, maka semakin tinggi kapasitas
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adsorpsinya dalam menyerap ion logam Cd(II). NS-S 75
menghasilkan kapasitas adsorpsi ion logam Cd(II) yang
tinggi, yaitu 1,986 mg/g. NS-S 75 dipilih sebagai komposisi
paling baik yang selanjutnya digunakan pada tahap
optimasi pH, massa, waktu kontak, dan konsentrasi.
Reaksi antara adsorben dengan ion logam Cd(II)

ditunjukkan pada gambar 4.12.
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Gambar 4. 12 Interaksi Antara Nanoselulosa
Termodifikasi Sistein dengan lon Logam Cd(II) (Li et al,
2019)

1. Penentuan pH Optimum
pH merupakan salah satu parameter penting
untuk mengetahui kemampuan suatu adsorben
dalam proses penyerapan ion logam. pH

mempengaruhi kelarutan ion logam dalam air serta
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gugus aktif adsorben dalam pengikatan ion logam
(Khajavian et al., 2019). Optimasi pH perlu dilakukan
untuk menentukan nilai pH yang memberikan
kapasitas adsorpsi maksimum dan mengetahui
pengaruh pH dalam penyerapan ion logam Cd(II) oleh
adsorben. Hasil data optimasi pH ditunjukkan pada
tabel 4.5.

Tabel 4. 5 Hasil Data Adsorpsi Optimasi pH

pH Qe (mg/g)
2 -0,506
3 -0,964
4 0,067
5 2,239
6 3,503

Uji adsorpsi dilakukan pada rentang variasi pH
2-6. Variasi pH ini dipilih sesuai dengan spesiasi ion
logam Cd(II) dalam larutan, dimana pada pH 1-7
kadmium dalam air berbentuk ion logam Cd(II). pH
diatur menggunakan HNO3; untuk menurunkan pH
dan NaOH untuk menaikkan pH. Uji adsorpsi
dilakukan dengan massa adsorben 0,2 g, volume ion
logam Cd(II) 25 mL, dan konsentrasi larutan logam
Cd(II) 20 ppm selama 60 menit. Data hasil optimasi
pH disajikan dalam Tabel 4.5 yang menunjukkan pH
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optimum terjadi pada pH 6 dengan kapasitas adsorpsi

sebesar 3,503 mg/g.
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Gambar 4. 13 Grafik Pengaruh pH Terhadap
Kapasitas Adsorpsi

Data optimasi yang disajikan dalam Tabel 4.5
dapat dibuat grafik pengaruh variasi pH terhadap
kapasitas adsorpsi ditampilkan dalam Gambar 4.13.
Berdasarkan Gambar menunjukkan bahwa pada pH 2
dan 3 tidak ada ion logam Cd(II) yang terserap. Pada
pH rendah, kation logam dan proton bersaing untuk
mendapatkan tempat pengikatan, sehingga sulit
terjadi adsorpsi. Pada pH rendah permukaan
adsorben bermuatan positif sehingga tidak

mendukung adsorpsi dengan kation logam



82

bermuatan  positif karena adanya tolakan
elektrostatik (Khajavian et al, 2019). Saef et al,
(2022) juga menjelaskan bahwa pada pH rendah
keberadaan H+ berlebih, sehingga pada kondisi ini
memungkinkan terjadinya kompetisi antara ion H*
dengan ion Cd(II) memperebutkan situs aktif pada
adsorben. Keberadaan H* berlebih inilah yang terikat
oleh nanoselulosa menggantikan ion logam Cd(II),
akibatnya ion logam Cd(II) tidak terserap.

Pada rentang pH 4-6 terjadi peningkatan
jumlah ion logam Cd(II) yang terserap hingga
mencapai kondisi optimum pada pH 6 dengan
kapasitas adsorpsi sebesar 3,503 mg/g. Sebaliknya,
pada nilai pH yang lebih tinggi, karboksilat lebih
terionisasi kelompok yang tersedia, sehingga
meningkatkan interaksi antara kelompok karboksilat
dan ion logam yang menyebabkan peningkatan
adsorpsi ion logam Cd(II) (Zhou et al, 2012).
Peningkatan pH juga akan meningkatkan jumlah situs
aktif yang bermuatan negatif yang akan menarik lebih
banyak muatan positif ion logam untuk mengikat
(Khajavian et al., 2019).

Adsorpsi tidak dilakukan pada pH lebih dari 6
karena pada pH 7 sudah terbentuk endapan putih
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pada larutan logam Cd. Pada pH 7-14, kadmium
muncul dalam bentuk Cd(OH); yang berupa endapan
berwarna putih. Adanya endapan putih tidak
memungkinkan proses adsorpsi terjadi (Krismastuti

etal., 2016).

Penentuan Massa Optimum

Optimasi massa adsorben dilakukan untuk
mengetahui massa optimum dari NS-S 75 dalam
penyerapan ion logam Cd(II). Tujuan lainnya yaitu
untuk mengetahui pengaruh massa adsorben
terhadap kapasitas adsorpsi. Variasi massa yang
dilakukan pada penelitian ini yaitu 0,15 g; 0,2 g; dan
0,25 g. Data hasil optimasi massa ditunjukkan pada
tabel 4.6.
Tabel 4. 6 Hasil Data Adsorpsi Optimasi Massa

Massa (g) Qe (mg/g)
0,15 1,338
0,2 1,184
0,25 0,957

Berdasarkan tabel 4.6 dapat dilihat bahwa
semakin bertambahnya massa akan meningkatkan
efisiensi penyerapan ion logam Cd(II). Peningkatan
massa adsorben akan menyediakan lebih banyak

permukaan sebagai situs adsorpsi. Hasil ini sesuai
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dengan penelitian Saef et al., (2022) yang melakukan
adsorpsi ion logam Cd(II) menggunakan selulosa

limbah sabut kelapa.

0.9 T T T T T
0.14 0.16 0.18 0.20 0.22 0.24 0.26

Massa (g)
Gambar 4. 14 Grafik Pengaruh Massa Terhadap
Kapasitas Adsorpsi

Gambar 4.14 menunjukkan pengaruh massa
terhadap kapasitas adsorpsi. Kondisi optimum
didapatkan menggunakan massa 0,15 g dengan
kapasitas adsorpsi 1,338 mg/g. Kapasitas adsorpsi
semakin menurun dengan bertambahnya massa
adsorben. Hasil ini sesuai dengan penelitian N. C.
Wulandari et al., (2023) yang melakukan adsorpsi ion
logam Cd(II) menggunakan biosorben kulit batang
kayu jawa. Ion logam Cd(II) terjerap ke permukaan
adsorben kemungkinan disebabkan karena adanya

gaya Van Der Waals sehingga interaksi elektrostatik
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terjadi ketika ion logam Cd(II) berdekatan dengan sisi
aktif adsorben. lon logam Cd(II) hanya ditahan sesaat
karena pada interaksi tersebut terjadi ikatan semu
antara -OH dengan io logam Cd(II). Desorpsi terjadi
yang ditunjukkan dengan dengan menurunnya
kapasitas adsorpsi ion logam Cd(II) pada massa 0,2

gram.

Penentuan Waktu Kontak Optimum

Optimasi waktu kontak dilakukan untuk
mengetahui waktu yang tepat untuk menghasilkan
kapasitas adsorpsi optimal penyerapan ion logam
Cd(II) oleh NSS-75. PPengaruh waktu kontak
terhadap kapasitas adsorpsi juga dapat diketahui dari
pengujian ini. Variasi waktu kontak yang digunakan
pada penelitian ini adalah 15, 30, 45, 60, dan 90 menit.
Proses adsorpsi pada masing-masing variasi waktu
kontak tersebut dilakukan dalam larutan Cd(II) 20
mg/L sebanyak 25 mL dengan pH larutan 6 dan massa

adsorben 0,15 gram.
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Tabel 4. 7 Hasil Data Adsorpsi Optimasi Waktu
Kontak

No Waktu (menit) Qe (mg/g)
1 15 3,042
2 30 3,193
3 45 3,195
4 60 3,182
5 90 3,138

Tabel 4.7 menunjukkan pengaruh waktu
kontak terhadap kapasitas adsorpsi. Berdasarkan
tabel 4.7 dapat dilihat bahwa semakin lama waktu
kontak antara ion logam Cd(II) dengan nanoselulosa
termodifikasi sistein maka jumlah ion logam Cd(II)
yang teradsorpsi akan semakin banyak. Semakin lama
waktu kontak artinya waktu interaksi antara
adsorben dengan ion logam juga semakin lama
sehingga gugus aktif pada nanoselulosa termodifikasi
sistein yang berikatan dengan ion logam Cd(II) juga
akan semakin banyak (Adriansyah et al, 2018).
Kondisi optimum terjadi pada waktu kontak 45 menit

dengan kapasitas adsorpsi 3,195 mg/g.
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Gambar 4. 15 Grafik Pengaruh Waktu Kontak
Terhadap Kapasitas Adsorpsi

Gambar 4.15 menunjukkan pengaruh waktu
kontak terhadap kapasitas adsorpsi. Penurunan
adsorpsi ion logam Cd(II) terlihat pada waktu 60
menit. Penurunan  kapasitas  adsorpsi  ini
menunjukkan bahwa sisi aktif dari permukaan
adsorben sudah jenuh dan tidak dapat lagi menjerap
adsorbat sehingga menyebabkan tercapainya batas
maksimum proses adsorpsi. Penurunan kapasitas
adsorpsi setelah waktu optimum juga dapat
dikarenakan oleh proses desorpsi sehingga
menyebabkan terjadinya proses adsorpsi secara

reversibel (Effendi et al, 2018). Kemungkinan
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penyebab penurunan jumlah ion logam yang terserap
setelah waktu kontak optimum adalah ikatan antara
adsorben dengan ion logam tidak stabil yang
menyebabkan terlepasnya sebagian kecil partikel
logam Cd(II) (Kristiyani et al., 2012).

Model kinetika reaksi dapat ditentukan
menggunakan data kapasitas adsorpsi pada beberapa
variasi waktu kontak. Tujuan dari penentuan kinetika
adsorpsi adalah untuk mengetahui laju penyerapan
oleh nanoselulosa termodifikasi sistein terhadap ion
logam Cd(1I) yang dipengaruhi oleh waktu. Kinetika
adsorpsi ditentukan menggunakan model kinetika
adsorpsi pseudo orde satu dan pseudo orde dua.
Pemilihan model kinetika adsorpsi terbaik diperoleh
dengan melihat koefisien determinasi (R?) tertinggi
yang mendekati 1. Gambar 4.16 dan 4.17 merupakan
bentuk grafik model kinetika adsorpsi pseudo orde
satu dan pseudo orde dua dari hasil perhitungan

kinetika adsorpsi Tabel L.9 dan Tabel L.10.
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Gambar 4. 16 Kinetika Adsorpsi Pseudo Orde Satu
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Gambar 4. 17 Kinetika Reaksi Pseudo Orde Dua
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Grafik model kinetika adsorpsi pada Gambar
4.16 dan Gambar 4.17 dapat dihitung nilai Qe dan
nilai K yang diperoleh melalui persamaan regresi
linier berdasarkan grafik model kinetika adorpsi yang
digunakan. Perhitungan nilai Qe dan nilai K dapat
dilihat pada Lampiran 3(4).

Tabel 4. 8 Kinetika Adsorpsi lon Logam Cd(II)
dengan Nanoselulosa Termodifikasi Sistein

Pseudo Orde 1 Pseudo Orde 2
Qe Ki R? Qe Kz R?
(mg/g) (min?) (mg/g) (min?)
0,00083 0,00095 2,56515E 3,15109 . 0,9996
2,3361
2 7 -05 5 4 4

Tabel 4.8 menggambarkan parameter kinetika
adsorpsi pseudo orde satu dan pseudo orde dua yang
didasarkan pada grafik Gambar 4.16 dan 4.17.
Berdasarkan tabel tersebut, dapat disimpulkan
bahwa model kinetika adsorpsi yang paling cocok
untuk adsorpsi ion logam Cd(II) oleh nanoselulosa
termodifikasi sistein adalah kinetika adsorpsi pseudo
orde dua. Kinetika reaksi pseudo orde dua
memberikan nilai R? yang lebih baik dibandingkan
dengan pseudo orde pertama yaitu sebesar 0,99964.

Kinetika reaksi pseudo orde dua mengasumsikan
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bahwa adsorpsi yang terjadi antara nanoselulosa
termodifikasi sistein dengan Cd(II) adalah adsorpsi
kimia, artinya terjadi molekul adsorbat membentuk
ikatan kimia dengan permukaan adsorben.
Berdasarkan gambar 4.17 dapat dijelaskan
bahwa terdapat hubungan antara variabel t/Qt
dengan waktu, yaitu nilai t/Qt akan meningkat seiring
dengan meningkatnya waktu kontak antara adsorben
dan adsorbat. Data yang terdapat pada Tabel 4.8
menunjukkan bahwa konstanta laju adsorpsi ion
logam Cd(II) adalah 2,33614 /menit, artinya bahwa
dalam satu menit dengan menggunakan 1 mg
adsorben maka dapat diadsorpsi sebesar 2,33614 mg
adsorbat. Konstanta laju adsorpsi yang semakin
tinggi artinya semakin cepat pula kemampuan
adsorben untuk mengadsorpsi adsorbat (Taihuttu et

al, 2019).

Penentuan Konsentrasi Optimum

Optimasi konsentrasi larutan dilakukan untuk
mengetahui konsentrasi optimum penyerapan ion
logam Cd(II) oleh NSS-75. Pengujian ini juga
dilakukan untuk memastikan bagaimana konsentrasi

awal larutan mempengaruhi kemampuan NSS-75
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untuk menyerap ion logam Cd(II). 10, 20, 40, 60, dan
80 ppm adalah variasi konsentrasi yang digunakan
dalam penelitian ini. Larutan ion logam Cd(II) 25 mL
dengan pH 6 dan massa adsorben 0,15 gram
digunakan untuk melakukan proses adsorpsi pada
setiap variasi konsentrasi larutan selama 45 menit.

Penelitian ini menghasilkan data kapasitas
adsorpsi ion logam Cd(II) oleh NSS-75 seperti yang
tertera pada Tabel 4.9. Pengaruh konsentrasi larutan
terhadap kapasitas adsorpsi disajikan dalam Gambar
4.17.

Tabel 4. 9 Hasil Data Adsorpsi Optimasi Konsentrasi

Konsentrasi (ppm) Qe (mg/g)

10 1,402
20 3,020
40 3,768
60 1,725

80 1,060
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Gambar 4. 18 Grafik Pengaruh Konsentrasi
Terhadap Kapasitas Adsorpsi

Berdasarkan Gambar 4.18 kondisi optimum
dihasilkan ketika konsentrasi larutan ion logam
Cd(II) 40 ppm dengan Qe sebesar 3,768 mg/g. Jumlah
sisi aktif pada permukaan adsorben berkaitan dengan
konsentrasi ion logam. Ketika jumlah ion logam lebih
sedikit dibandingkan sisi aktif pada adsorben, maka
kapasitas adsorpsi akan tinggi, kemudian mencapai
kondisi optimum saat jumlah sisi aktif sama dengan
jumlah ion logam. Kemampuan adsorpsi menurun
pada konsentrasi lebih besar dari 40 ppm, diduga
karena adsorben mengalami titik jenuh untuk

menyerap ion logam Cd(II). Adsorben tidak dapat
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menyerap ion logam Cd(II) lagi karena serat pada
permukaan adsorben telah tertutup oleh ion logam
yang telah terserap sebelumnya (Saef et al., 2022).
Hal ini sesuai dengan penelitian Apriliani (2010)
tentang adsorpsi multilogam, yang menemukan
bahwa setelah konsentrasi optimal tercapai,
penambahan konsentrasi dapat menurunkan
kemampuan adsorpsi.

Model isoterm adsorpsi digunakan untuk
menjelaskan distribusi molekul yang terjadi antara
adsorbat dengan permukaan adsorben pada saat
mencapai waktu kesetimbangannya. Selain itu, model
isoterm adsorpsi dapat menjelaskan mekanisme
interaksi antara adsorben dan adsorbat dengan
mempertimbangkan data kesetimbangan dan sifat
adsorpsi (Al-Ghouti & Da’ana, 2020).

Harga intersep dan kemiringan dapat
digunakan untuk menghitung konstanta Langmuir
dan kapasitas adsorpsi maksimum. Gambar 4.19
menampilkan kurva isoterm adsorpsi Langmuir.
Grafik dengan harga log Qe sebagai sumbu y dan log c
sebagai sumbu x digunakan untuk menentukan

kapasitas adsorpsi menggunakan persamaan isoterm
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adsorpsi  Freundlich, menghasilkan persamaan

regresi yang ditunjukkan pada Gambar 4.20.
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Gambar 4. 19 Isoterm Adsorpsi Langmuir
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Gambar 4. 20 Isoterm Adsorpsi Freundlich
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Isoterm adsorpsi ion logam Cd(II) oleh
nanoselulosa termodifikasi sistein ditunjukkan pada
tabel 4.10.

Tabel 4. 10 Isoterm Adsorpsi lon Logam Cd(1I) oleh
Nanoselulosa Termodifikasi Sistein

Langmuir Freundlich
Qe Kf
(mg/g) KI(L/mg)  R? I/n (mg/g) R
(L/mg)"

0,06394 15,6796 0,83378 -0,3619 7,32386 0,16131

Dari tabel 4.10 dapat dilihat bahwa harga
koefisien determinasi isoterm freundlich sangat
rendah yaitu sebesar 0,16131, sehingga persamaan
Freundlich tidak tepat diterapkan pada proses
adsorpsi ion logam Cd(II) oleh NSS. Peninjauan dari
nilai R? untuk isoterm langmuir yaitu sebesar
0,83378, maka adsorpsi pada nanoselulosa
termodifikasi sistein cenderung mengikuti pola
isoterm Langmuir.

Menurut isoterm Langmuir, proses adsorpsi
berlangsung secara kimia. Asumsi dalam isoterm
Langmuir yaitu bahwa setiap gugus aktif adsorben
hanya akan menyerap satu molekul adsorbat,
sehingga adsorpsi terbatas pada lapisan tunggal

(monolayer). Artinya ketika satu lapisan telah
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terbentuk di dalam adsorben maka proses adsorpsi
selanjutnya tidak dapat berlangsung (Amri et al,
2004).

Berdasarkan tabel 4.10 didapatkan kapasitas
adsorpsi maksimum dari adsorpsi ion logam Cd(II)
oleh nanoselulosa termodifikasi sistein yaitu sebesar
0,06394 mg/g. Konstanta laju adsorpsi ditentukan
berdasarkan isoterm adsorpsi, didapatkan harga
konstanta laju adsorpsi (KI) sebesar 15, 6796 L/mg.
Nilai n menunjukkan derajat nonlinearitas antara
konsentrasi larutan dan adsorpsi. Nilai 1/n<1
menunjukkan bahwa proses adsorpsi merupakan

proses kemisorpsi (Ozcan, 2005).
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BABV
PENUTUP
A. Kesimpulan
Berdasarkan hasil dari penelitian ini, dapat
disimpulkan bahwa:

1. Karakteristik nanoselulosa pelepah pohon salak
termodifikasi  sistein = berdasarkan  pengujian
instrumen FTIR menghasilkan pita serapan baru
setelah proses modifikasi yaitu C=0, C-N, dan N-H
yang mengkonfirmasikan interaksi antara gugus
fungsional nanoselulosa dan gugus sistein.
Nanoselulosa hasil sintesis memiliki ukuran #250,5
nm. Luas permukaan sebesar 0,283 m2/g. isoterm
adsorpsi-desorpsi N2 pada NSS mengikuti tipe IV(a)
yang menyatakan jenis adsorpsi pada permukaan
mesopori dalam bentuk tipe H4.

2. Kapasitas adsorpsi ion logam Cd(II) oleh
nanoselulosa sebesar 1,369 mg/g dan nanoselulosa
termodifikasi sistein sebesar 3,768 mg/g pada pH 6
dengan massa adsorben 0,15 g, konsentrasi larutan
40 ppm, dan waktu kontak 45 menit.

3. Adsorpsi ion logam Cd(II) menggunakan
nanoselulosa dari pelepah pohon salak termodifikasi
sistein mengikuti kinetika reaksi pseudo orde dua dan

isoterm adsorpsi Langmuir.
99
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B. Saran
Perlu dilakukan proses ultrasonikasi yang lebih
lama untuk mendapatkan nanoselulosa dengan ukuran

yang lebih kecil (<100 nm).
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Diagram Alir Cara Kerja

1. Ekstraksi Selulosa

Pelepah pohon salak

«—— Dicuci hingga bersih, lalu dipotong-potong
sepanjang 5 cm

«—— Digiling menggunakan blender, lalu
dikeringkan

<«—— Ditimbang sebanyak 50 gram, lalu dimasukkan
ke dalam gelas beaker

[4—— Ditambahkan 1 L campuran HNOsz 3% dan 10
mg NaNO, lalu dipanaskan diatas hot plate
pada suhu 90 °C selama 2 jam

<+— Disaring, selanjutnya dinetralkan
menggunakan akuades

<«—— Ditambahkan 750 mL NaOH 2% dan Na»SO3
2%, lalu dipanaskan pada suhu 50 °C diatas
hot plate selama 1 jam sambil diaduk

«— Disaring kemudian dinetralkan

Serbuk pelepah pohon salak setelah delignifikasi

A

A

Diuji FTIR
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2. Proses Bleaching

Serbuk pelepah pohon salak setelah delignifikasi

A

«—— Ditambahkan larutan NaOCl 1,75 % sebanyak
500 mL, lalu dipanaskan pada suhu 70°C
selama 30 menit diatas hot plate sambil diaduk
dengan magnetik stirer

l«—— Disaring, kemudian residu dinetralkan

«—— Ditambahkan NaOH 17,5% sebanyak 500 mL
lalu dipanaskan diatas hot plate pada suhu
80°C selama 30 menit

<4—— Disaring, kemudian residu dinetralkan

«— Ditambahkan dengan 250 mL H,0, 10%,

dipanaskan diatas hot plate pada suhu 60°C
selama 15 menit
«—— Disaring kemudian dinetralkan

y

Serbuk pelepah pohon salak setelah bleaching

A

A

Diuji FTIR
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Hidrolisis Asam

Serbuk pelepah pohon salak setelah bleaching

A

«—— Ditambahkan H,S04 40% sebanyak 500 mL,
lalu dipanaskan pada suhu 50°C selama 5 jam
diatas hot plate sambil diaduk

l—— Disaring, kemudian residu dinetralkan

«—— Dikeringkan menggunakan oven pada suhu

60°C selama 6 jam
A

Selulosa

A

y

Diuji FTIR, PSA, dan SAA

Ultrasonikasi

selulosa

«—— Ditambahkan 100 mL akuades dalam gelas
beaker 100 mL
«—— Dimasukkan ke dalam alat ultrasonikasi

<«—— Dijalankan ultrasonikasi selama 30 menit

Nanoselulosa

A

A

Diuji PSA
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5. Modifikasi

1 g nanoselulosa

«—— Ditambahkan 1,65 g sodium periodat dan 200
mL akuades

l«—— Diaduk selama 24 jam tanpa cahaya pada suhu
40 °C

«—— Disaring, ditambahkan 10 mL etilen glikol
hingga netral

l«—— Ditambahkan L-sistein dan 200 mL akuades
<+—— Diaduk selama 12 jam pada suhu 40 °C

«— Disaring, dibilas dengan akuades hingga netral
l«—— Dikeringkan menggunakan oven pada suhu 60

°oC selama 4 jam
\4

Nanoselulosa termodifikasi sistein

A 4

Diuji FTIR dan SAA

6. Pembuatan larutan logam Cd(II) dalam CdS0..8H,0

CdS04.8H20

«—— Ditimbang sebanyak 1,7115 gram
4—— Dimasukkan ke dalam labu ukur 250 mL
«—— Ditambahkan akuades hingga tanda batas

<+—— Dikocok hingga homogen
\ 4

Larutan Induk CdS04.8H.0 1000 ppm
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Adsorpsi Awal

Adsorben (Nanoselulosa, NS-S 25, NS-S 50, NS-
S 75, sistein

v

l«—— Ditimbang sebanyak 0,2 gram

«—— Dimasukkan ke dalam gelas beaker berisi 25

mL larutan ion logam Cd(II) 40 ppm

«— Diaduk menggunakan magnetic stirrer selama

60 menit

4+— Filtrat dan residu dipisahkan menggunakan

sentrifus dengan kecepatan 2500 rpm selama

20 menit

Filtrat

Diuji AAS

Optimasi pH

25 mL Ion logam Cd(II) 20 ppm dengan pH 2,3,4,5,6

v

«—— Dimasukkan ke dalam gelas beaker

l«—— Ditambahkan nanoselulosa pelepah pohon

salak termodifikasi sistein sebanyak 0,2 gram

«—— Diaduk menggunakan magnetic stirrer selama

60 menit

4— Filtrat dipisahkan menggunakan sentrifuge

dengan kecepatan 2500 rpm selama 20 menit

Filtrat

Diuji AAS




9.

10.
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Optimasi Massa

25 mL Ion logam Cd(II) 20 ppm dengan pH optimum

«—— Dimasukkan ke dalam gelas beaker

l—— Ditambahkan nanoselulosa pelepah pohon
salak termodifikasi sistein sebanyak 0,15; 0,2;
dan0,25g

«—— Diaduk menggunakan magnetic stirrer selama
60 menit

4«— Filtrat dan residu dipisahkan menggunakan
sentrifuge dengan kecepatan 2500 rpm

selama 20 menit

Filtrat Diuji AAS

Optimasi Waktu Kontak

25 mL Ion logam Cd(II) 20 ppm dengan pH optimum

l«—— Dimasukkan ke dalam gelas beaker

l«—— Ditambahkan nanoselulosa pelepah pohon
salak termodifikasi sistein dengan massa
optimum

«—— Diaduk menggunakan magnetic stirrer selama
15, 30, 45, 60, 90, 120, 150 menit

4+— Filtrat dipisahkan menggunakan sentrifuge

dengan kecepatan 2500 rpm selama 20 menit
v

Filtrat Diuji AAS




11. Optimasi Konsentrasi

123

25 mL Ion logam Cd(II) pH optimum dengan
konsentrasi 5, 10, 20, 40, 60, 80, dan 100 ppm

v

salak termodifikasi sistein dengan massa

optimum

waktu kontak optimum

sentrifuge dengan kecepatan 2500 rpm

[ Dimasukkan ke dalam gelas beaker

«—— Ditambahkan nanoselulosa pelepah pohon

4«— Filtrat dan residu dipisahkan menggunakan

selama 20 menit

Filtrat

\ 4

Diuji AAS

<«—— Diaduk menggunakan magnetic stirrer dengan
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Lampiran 2. Data Hasil Percobaan
1. Data Uji Adsorpsi
Tabel L.1 Data Uji Adsorpsi Awal

Massa Volume

Co Ce Qe Rata-rata
Variasi Sampel Adsorben Larutan

(mg/L) (mg/L) (mg/g) Qe (mg/g)

(8) (mL)
NS A 0,2 25 73,46 62,51 1,369 1,369
NS-S A 0,2 25 73,46 60,95 1,564 1,446
25 B 0,2 25 73,46 62,84 1,328
A 0,2 25 73,46 61,32 1,518
NSS B 0,2 25 73,46 61,79 1,459 1,472
50 C 0,2 25 73,46 6195 1,439
A 0,2 25 73,46 57,24 2,028
NSS B 0,2 25 73,46 57,74 1,965 1,986
7 C 0,2 25 73,46 57,74 1,965
A 0,2 25 73,46 39,45 4,251
Sistein B 0,2 25 73,46 42,24 3,903 3,984
C 0,2 25 73,46 43,08 3,798
2. Data Optimasi pH
Tabel L.2 Data Optimasi Variasi pH
Massa  Volume
Co Ce Qe Rata-rata

pH sampel adsorben larutan
(mg/L) (mg/L) (mg/g) Qe (mg/g)

(8 (mL)
A 0,2 25 31,27 35,01 -0,468
2 -0,506
B 0,2 25 31,27 35,62 -0,544
A 0,2 25 31,27 3893 -0,958
3 -0,964
B 0,2 25 31,27 39,04 -0971
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Massa  Volume
Co Ce Qe Rata-rata

pH sampel adsorben larutan
(mg/L) (mg/L) (mg/g) Qe (mg/g)

(g) (mL)
A 0,2 25 31,27 29,7 0,196
4 0,067
B 0,2 25 31,27 31,77 -0,063
A 0,2 25 31,27 16,66 1,826
5 2,239
B 0,2 25 31,27 10,05 2,653
A 0,2 25 31,27 3,88 3,424
6 3,503
B 0,2 25 31,27 2,61 3,583
Data Optimasi Massa
Tabel L.3 Hasil data Optimasi Massa
Massa Volume Co Ce Qe Rata-rata
Sampel
(8) larutan (mL) (mg/L) (mg/L) (mg/g) Qe (mg/g)
A 25 11,57 4,88 1,115
0,15 1,338
B 25 11,57 2,2 1,562
0,2 A 25 11,57 2,1 1,184 1,184
A 25 11,57 1,22 1,035
0,25 0,957
B 25 11,57 2,78 0,879

Data Optimasi Waktu kontak

Tabel L.4 Data Optimasi Waktu Kontak

Waktu Massa Volume Co Ce Qe
(menit) adsorben (g) larutan (mL) (mg/L) (mg/L) (mg/g)

15 0,15 25 27,72 9,47 3,042
30 0,15 25 27,72 8,56 3,193
45A 0,15 25 27,72 9,33 3,065

45B 0,15 25 27,72 7,78 3,323
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60 0,15 25 27,72 8,63 3,182
90 0,15 25 27,72 8,89 3,138

Data optimasi konsentrasi

Tabel L.5 Data Optimasi Konsentrasi

Konsentrasi Massa Volume Co Ce Qe
(ppm) adsorben (g) larutan (mL) (mg/L) (mg/L) (mg/g)

10 0,15 25 28,24 19,83 1,402

20 0,15 25 41,31 23,19 3,020

40 0,15 25 59,35 36,75 3,768

60 0,15 25 72,95 62,6 1,725

80 0,15 25 81,40 75,04 1,060
Data Kinetika Adsorpsi

Tabel L.6 Kinetika Adsorpsi

Pseudo Orde 1 Pseudo Orde 2
Qe Ki R Qe Kz R
(mg/g)  (min?) (mg/g)  (min?)
2,56515E-

0,000832 0,000957 3,151095 2,33614 0,99964

05

Data Isoterm Adsorpsi

Tabel L.7 Isoterm Adsorpsi

Langmuir Freundlich
Kf (mg/g)

e (m Kl (L/m R? 1/n R?
Qe (mg/g) Kl (L/mg) ™ (L/mg)

0,06394 15,6796 0,83378 -0,3619 7,32386 0,16131
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Lampiran 3. Perhitungan Analisis Data

1. Pembuatan Larutan

a.

Larutan asam nitrat 3,5 %

M;xVy =M;xV;

65% x V1 =3,5% x 1000 mL
Vi =53,8mL
Larutan asam sulfat 40 %

M1 x Vi =M2xV:

98% x Vi =40% x 1000 mL
Vi =408,2 mL

Larutan hidrogen peroksida 10 %

M1XV1 = MZXVZ
98% x V1 =10% x 1000 mL
Vi1 =102 mL

Larutan natrium hipoklorit 1,75 %

M1 X V1 = Mz X Vz
13% x Vy =1,75% x 1000 mL
Vi =134,6 mL

Larutan Cd(II) 1000 ppm

Membuat larutan Cd (II) dari padatan CdS04.8H,0
(Ar Cd=112,411 g/mol, Mr CdS04.8H20 = 769,546
g/mol), dengan volume 250 mL

e Larutan induk 1000 ppm=1000 mg/L=1 g/L

e Massa CdS04.8H;0 yang digunakan
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_ Mr CdS04.8H20
B Arcd

769,544
T 112,411

=1,7114g

Massa x1g/Lx0,25L

x 0,25

Pengenceran larutan Cd(II)
MixVi=M;xV;
Keterangan:
M:= Konsentrasi Larutan Induk (1000 ppm)
M; = Konsentrasi yang diinginkan (ppm)
V1 = Volume larutan yang dibutuhkan (mL)
V; = Volume larutan setelah pengenceran (mL)
1) Larutan Cd(II) 80 ppm
M;xVy =Mx V>
1000 ppm x V1 =80 ppm x 100 mL
Vi =8
2) Larutan Cd(II) 60 ppm
M;xVy =Mx V>
1000 ppm x V1 =60 ppm x 100 mL
Vi =6mL
3) Larutan Cd(II) 40 ppm
MixVi =M2xV;
1000 ppm x V1 =40 ppm x 100 mL
Vi =4mL



4)

5)

6)

7)

8)

9)

Larutan Cd(II) 20 ppm
M;xV; =MxV,
1000 ppm xV; =20 ppm x 100 mL
Vi =2mL
Larutan Cd(II) 10 ppm
M;xV; =M;xV;
1000 ppm xV; =10 ppm x 100 mL
Vi =1mL
Larutan Cd(II) 0,8 ppm
M;xV; =M2xV,
100 ppmxV; =0,8 ppmx 100 mL
Vi =0,8 mL
Larutan Cd(II) 0,4 ppm
M;xVy =MxV,
100 ppmxV: =0,4ppmx 100 mL
Vi =04
Larutan Cd(1I) 0,2 ppm
M;xVy =MxV,
100 ppmxV: =0,2 ppmx 100 mL
Vi =0,2
Larutan Cd(1I) 0,1 ppm
MixVi =M2xV;
100 ppmxV: =0,1 ppmx 100 mL
Vi =01
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10) Larutan Cd(II) 0,05 ppm
M;xV; =MxV,
100 ppmx V1 =0,05ppm x 100 mL
Vi =0,05
Kurva Standar Cd(II)

Tabel L.8 Kurva Standar Cd(II)
Konsentrasi Larutan Standar

Cd(II) (mg/L)

Nilai Absorbansi

0 0
0,05 0,08
0,1 0,142
0,2 0,193
0,4 0,384
0,8 0,733

Tabel L.8 dapat dibuat grafik kurva standar Cd(II) yang
disajikan pada Gambar L.1

Kurva Standar Cd(ll)

o
%

)
‘a 0,6
c
©
S 04 o
2 y = 0,8871x + 0,0262
<02 g.® R? = 0,9954
@
0
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1

Konsentrasi (mg/L)

Gambar L.1 Grafik Kurva Standar Cd(II)



Perhitungan Kapasitas Adsorpsi (Q.)

Rumus:

(Co— Ce)
—x
w

Qe= \%

Keterangan:

Q. = kapasitas adsorpsi (mg/g)

Co = konsentrasi awal (mg/L)

C. = konsentrasi akhir (mg/L)

W = massa adsorben (g)

V = volume larutan ion logam Cd(1I)

a. Variasi awal

1) NSA
73,46—62,51) mg/L
Q. =* Jme/L 00251
02g
=1,369mg/g
2) NS-S25A
73,46—60,95 L
Q. =4 Jme/L 00251
02g
=1,564 mg/g
3) NS-S25B
73,46—62,84 L
Qe =* )8/t 0,025L
02g

=1,328 mg/g
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4)

5)

6)

7)

8)

9)

NS-S50A

(73,46—61,32) mg/L
° T 0,2g

=1,518 mg/g
NS-S50 B

(73,46—61,79) mg/L
° T 02g

=1,459mg/g
NS-S50C
_ (73,46—61,95) mg/L
° 02g
=1,439 mg/g
NS-S75A
_ (73,46-57,24) mg/L
° 02g
=2,028 mg/g
NS-S75B

(73,46—57,74) mg/L
¢ 02g

=1,965mg/g
NS-S75C

(73,46—57,74) mg/L
° 02g

=1,965mg/g

132

x0,025L

x0,025L
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x0,025L

x0,025L

x0,025L



10) Sistein A

_ (73,46-39,45) mg/L
° T 02g

=4,251 mg/g
11) Sistein B

(73,46—42,24) mg/L
° T 0,2g

=3,903 mg/g
12) Sistein C
_ (73,46—43,08) mg/L
° 02g

=3,798 mg/g

b. Variasi pH

1) pHZ2A
_(31,27-35,01) mg/L

¢ 02g

=-0,468 mg/g
pH2B

(31,27-35,62) mg/L
° 02g

2)

=-0,544 mg/g
pH3A
_ (31,27-38,93) mg/L
< 02g

=-0,958 mg/g

3)
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x0,025L

x0,025L

x0,025L



4)

5)

6)

7)

8)

9)

pH3B

31,27-39,04) mg/L
Q. =4 Jme/L s 0,025L
02g

=-0,971 mg/g
pH4A

31,27-29,7) mg/L
Qe = ( ) me/ x0,025L
02g

=0,196 mg/g
pH4B

31,27-31,77) mg/L
Q. =* Jme/L 00251
0,2g

=-0,063 mg/g
pHS5A

31,27-16,66) mg/L
Q. =* Jme/L 00251
02g

=1,826 mg/g

pH5B

31,27-10,05) mg/L
Q. =4 Jme/l 00251
02g

=2,424 mg/g
pH6 A

31,27-3,88) mg/L
Q. =4 Jme/L 0,025
02g

=3,424 mg/g
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10) pH 6B

31,27-2,61) mg/L
Q. =4 Y e/l 0,025L
02g

=3,583 mg/g

. Variasi Massa

1) 0,15gA

11,57—-4,88) mg/L
Q. =* Jme/L s 0,025
0,15g

=1,115mg/g
2) 015gB

11,57-2,2) mg/L
Q. =4 Jme/L s 0,025
0,15g

=1,562mg/g
3) 02g

11,57-2,1) mg/L
Q. =4 Y e/l 0,025
02g

=1,184 mg/g
4) 0,25gA

11,57-1,22) mg/L
Q. =* Y e/l 0,025
0,25¢g

=1,035mg/g
5) 025gB

11,57-2,78) mg/L
Q. =4 Jme/L 0,025
0,25¢g

=0,879 mg/g
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d. Variasi Waktu Kontak

1)

2)

3)

4)

5)

6)

15 menit

_ (27,72—9,47) mg/L
° 0,15 g

=3,042 mg/g
30 menit
_ (27,72—8,56) mg/L
0,15g
=3,193 mg/g
45 menit A

_ (27,72-9,33) mg/L
- 0,15g

Qe

=3,065mg/g
45 menit B

(27,72—-7,78) mg/L
- 0,15¢g

Qe

=3,323 mg/g
60 menit
_(27,72-8,63) mg/L
- 0,15 g

=3,182mg/g

Qe

90 menit

_ (27,72-8,89) mg/L
- 0,15 g

=3,138mg/g

Qe

x0,025L

x0,025L

x0,025L

x0,025L

x0,025L

x0,025L
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e. Variasi konsentrasi

1)

2)

3)

4)

5)

10 ppm

28,24-19,83) mg/L
Q. =* Jme/l  0,025L
0,15g

=1,402 mg/g
20 ppm

41,31-23,19) mg/L
Q. =* Joe/L 00251
0,15g

=3,020 mg/g

40 ppm

59,35—-36,75) mg/L
Q. =4 Jme/l 00251
0,15g

=3,768mg/g
60 ppm
_ (72,95-62,6) mg/L

e 0,025L
Q 0,15g X

=1,725mg/g
80 ppm

81,40-75,04) mg/L
Q. =* Jme/L 00251
0,15g

=1,060 mg/g

137



4,

Perhitungan Kinetika Adsorpsi

a.

Pseudo Orde Satu

138

Tabel L.9 Data Penentuan Pseudo Orde Satu

(menit) (mag) (majg ¢ n(@eQ
15 3,195 3,042 0,153 -1,8773174
30 3,195 3,193 0,002 -6,2146081
45 3,195 3,195 0

60 3,195 3,182 0,013 -4,3428059
90 3,195 3,138 0,057 -2,8647040

Berdasarkan data kinetika adsorpsi pseudo

orde satu pada Tabel L.9 maka dapat digambarkan

kurva persamaan linearnya yaitu antara waktu (t)

sebagai sumbu x dan In (Qe-Qt) sebagai sumbu y

seperti Gambar L.2

Ln (Qe-Qt)

Equation y=a+b'x
N Plot Ln (Qe-Qt)
Weight No Weighting
Intercept -3,07982 + 2,580
Slope 4,1537E-4 £ 0,04
Residual Sum of Squ 22,39705
Pearson's r 0,00506
L R-Square (COD) 2,56515E-5
Adj. R-Square -0,3333
]
[}
]
T T T T T T T T T
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

t (menit)

Gambar L.2 Grafik Pseudo Orde Satu
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Berdasarkan persamaan linear y=0,00041537x-
3,07982 maka dapat dihitung untuk nilai ki dan Qe
sebagai berikut:

y = ax+b
y =0,00041537x-3,07982
R2=0,0000256515

Ky
=a
2,303
Ky
=0,00041537
2,303
Ki =0,000956597
LogQe=Db

Log Qe =-3,07982
Qe =10-307982
=0,0008321
Pseudo Orde Dua
Tabel L.10 Pseudo Orde Dua

N Qt(mg/g) Qe(mg/g)  t/Qt

(menit)
15 3,042 3,195 4,93097
30 3,193 3,195 9,395553
45 3,195 3,195 14,08451
60 3,182 3,195 18,85606
90 3,138 3,195 28,68069

Berdasarkan data kinetika adsorpsi pseudo

orde dua pada Tabel L.10 maka dapat digambarkan
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kurva persamaan linearnya yaitu antara waktu (t)
sebagai sumbu x dan t/Qt sebagai sumbu y seperti

Gambar L.3

Equation y=a+b'x
30 |Plot vQt
Weight No Weighting -
Intercept -0,04311£0,1 §
Slope 0,31735 + 0,00
25 - |Residual Sum of Squ 0,12233
Pearson's r 0,99982
R-Square (COD) 0,99964
Adj. R-Square 0,99951
20 ,,
- A
e
=
15
P
10 s
54 [ 4
T T T T T T T T T

10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
t (menit)

Gambar L.3 Grafik Pseudo Orde Dua

Berdasarkan persamaan linear y = 0,31735x-
0,04311 maka dapat dihitung untuk nilai k, dan Qe
sebagai berikut:

y = ax+b
y=0,31735x-0,04311

Rz =0,99964
1
Qe

=a

1
— =0,31735
Qe
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1

"~ 0,31735

Qe =3,151095
1

Qe

=b

Kz .Qez

1
—=-0,04311
K, .3,1510952

1
Kz =
—0,04311(3,151095)2
K =-2,33614

5. Perhitungan Isoterm Adsorpsi
a. Langmuir

Tabel L.11 Isoterm Adsorpsi Langmuir

Co(mg/L)  Ce(mg/L) Qe(mg/g)  Ce/Qe

28,24 19,83 1,402 14,14408
41,31 23,19 3,020 7,67881
59,35 36,75 3,768 9,75318
72,95 62,6 1,725 36,28986
81,40 75,04 1,060 70,79245

Berdasarkan data pada Tabel L.11 dapat
digambarkan kurva persamaan linier antara Ce vs
Ce/Qe dengan intersep = 1/KL.Qmax dan slopenya
adalah 1/b, sebagaimana yang ditunjukkan pada
Gambar L.4
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80
Equation y=a+b*x
Plot Ce/Qe
70 4 Weight No Weighting |
Intercept 15,63947 + 12,5
Slope 0,99745 £ 0,2571
60 - Residual Sum of Squa 471,64121
Pearson'sr 091312
R-Square (COD) 0,83378
50 Adj. R-Square 0,77837
&
<40
Q
(& -
304
20
n
10 H . [ ]
.
O T T T T T T
20 30 40 50 60 70 80

Ce
Gambar L.4 Grafik Isoterm Langmuir

Berdasarkan Gambar L.4 diperoleh persamaan
isoterm adsorpsi langmuir y = 0,99745x+15,63947
dengan R2=0,83378. Untuk mencari KL dan Qe, maka

dapat dihitung melalui cara berikut:

y =ax+b
y = 0,99745x+15,63947
Rz=0,83378

1
— - b

Qe

1
— =15,63947
Qe

1
Qe =

15,63947
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Qe =0,06394

1
=a
Qe KL
1
— =0,99745
0,06394 K]
1
K = —
0,06394.0,99745
K =15,6796
Freundlich
Tabel L.12 Isoterm Freundlich
Co Ce Qe
Log Ce Log Qe
(mg/L)  (mg/L) (mg/g) 8Q
28,24 19,83 1,402 1,297323 0,146748
41,31 23,19 3,020 1,365301 0,480007
59,35 36,75 3,768 1,565257 0,576111
72,95 62,6 1,725 1,796574 0,236789

81,40 75,04 1,060 1,875293 0,025306

Berdasarkan data pada Tabel L.11 dapat
digambarkan kurva persamaan linier antara Log Ce vs
Log Qe dengan intersep = 1/n dan slopenya adalahlog
Kr, sebagaimana yang ditunjukkan pada Gambar L.5
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Equation y=a+b*x
0.6 4 ~ Plot Log Qe
Weight No Weighting
Intercept 0.86474 £ 0.760
0.5 4 Slope -0.36187 + 047
: = Residual Sum of Squar ~ 0.17724
Pearson'sr -0.40163
R-Square (COD) 016131
04+ G Adj. R-Square -0.11825
Q
o
00 0.3 4
(=]
-
L}
0.2 H N
n
0.1+
n
0.0
T T T T T T T
13 14 15 16 17 1.8 19
Log Ce

Gambar L.5 Grafik Isoterm Freundlich

Berdasarkan Gambar L.5 diperoleh persamaan
isoterm adsorpsi langmuir y = -0,36187x+0,86474
dengan R2=0,16131. Untuk mencari Kf dan Qe, maka

dapat dihitung melalui cara berikut:

y = ax+b
y=-0,36187x+0,86474
R2=0,16131

1
log Qe =log Kf + o log Ce

logKf=b

log Kf = 0,86474
Kf = 10086474
Kf =7,32386



Sl Sk

n

=-0,36187

1

"~ -0,36187

=-2,76342

145



146

Lampiran 4. Dokumentasi Penelitian

Serbuk pelepah pohon salak

Setelah proses bleaching

Setelah Hidrolisis asam

Pengeringan dengan oven
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Nanoselulosa sebelum
ultrasonikasi

Nanoselulosa setelah
ultrasonikasi

Nanoselulosa termodifikasi
sistein

Proses adsorpsi

Larutan ion logam Cd(II) pada
pH 7 terbentuk endapan putih
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Lampiran 5. Hasil Karakterisasi
1. Hasil Karakterisasi PSA
a. Ukuran nanoselulosa sebelum ultrasonikasi

2023.03.03 14:51:35
HORIBA SZ-700 for Windows [Z Typel Ver2.20

HORIBA
SZ-100

Nanoselulosa_8755.nsz

Measurement Results

Date : 03 March 2023 14:45:05
Measurement Type : Particle Size

Sample Name : Nanoselulosa
Scattering Angle 1 90

Temperature of the Holder : 25.0 deg.C
Dispersion Medium Viscosity : 0.894 mPa.s
Transmission Intensity before Meas. 1 26237
Distribution Form : |Standard|
Distribution Form(Dispersity) : Polydisperse
Representation of Result : Scattering Light Intensity
Count Rate : 184 kCPS
Calculation Results
Peak No. | S.P.Area Ratio Mean S.D. Mode
1 0.22 112.7 nm 7.8 nm 112.2 nm
2 0.78 568.2 nm 64.3 nm 553.3 nm
3 - —nm ---nm —-nm
Total 1.00 468.3 nm 196.9 nm 553.3 nm
Cumulant Operations
Z-Average 1 3511 nm
Pl : 0.540
35+ ~100
1 -90
30~ L
4 -80
25 70
£ 1 Loy =
e by
s ] Bal:
= 15— —40 Y
M 4 £
. T =}
10+ —30
T =20
] ~10
[/ e T R e B R L B B L R T B R AT
0.1 1 1

Diameter (nm)
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b. Ukuran nanoselulosa setelah ultrasonikasi

HORIBA

Scientific

S$Z-100

Nanoselulosa_1140.nsz

Measurement Results

Date

Measurement Type
Sample Name
Scattering Angle
Temperature of the Holder
Dispersion Medium Viscosity
Transmission Intensity before Meas.
Distribution Form
Distribution Form(Dispersity)
Representation of Result
Count Rate

Calculation Results

2023.04.1214:19:11

HORIBA SZ-100 for Windows [Z Type] Ver2.20

: 12 April 2023 13:15:21
: Particle Size

: Nanoselulosa

1 90

: 25.0 deg.C

: 0.896 mPa.s

: 15311

: |Standard|

: Polydisperse

: Scattering Light Intensity
: 1276 kCPS

Peak No. | S.P.Area Ratio Mean S.D.
1 1.00 303.6nm | 31.1nm
2 e - nm —nm
3 —nm —nm
Total 1.00 303.6 nm 311 nm
Cumulant Operations
Z-Average : 250.5 nm
PI = 0:572
50 ~100
45— -90
40~ —80
35— ~70
» 1 T >
e 30— —60 s
g 25 -5 =
3 - - 4
8 20- 40 %
i £
12 T T =
151 —30
10— —20
5 =10
[ e T R S T e 11 o L ] e S R
0.1 10 100 1000

Diameter (nm)

HORIBA




150

2. Hasil Karakterisasi FT-IR
a. Serbuk Pelepah Pohon Salak

N
2 \ f \,\
g N
g, Lo \
8° ‘ :
8 ' ‘-
| \
fa | |
L
o | rl (
~ ,‘ |
\
B u
|
| |
9 3 8 o
8 & £ 2 g B
f
3500 3000 2500 2000 1000 500
Wavenumber cm-1
Ci\UsersiLab FisikaiD 8.2.28\DA 10 Selulosa 1 Instrument type and / or accessory 070272023
Page 1/1
b. Setelah Delignifikasi
2 \ sl ——
> \ AN \../™
\ / \/
N S
o /
. N A ~
£ I %
| ! \
8 g L R
s I 1
£ b o
s L |
= [} ]
8- |
|
L \ |
2 (] Wl
v/
\|
\
N
= g o3
- 8 P
8 & 32
. :
3500 3000 2500 2000 500
Wavenumber cm-1
Ci\Users\Lab OPUS 8.2 280A 20 Selulosa 2 Instrument type and / or accessory 07022023

Page 111



c. Setelah Bleaching

151

BRUKER
8 { o0 )

90

Transmittance [%]
85
L

A

3 {
o |
|
| |
Q2 Al
14
i
(b Ly 3l
8 3 e i3 & 8 g ° o
& 2 g 82 ¢ 38 g8
T T T T
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumber cm-1
C\Users\Lab OPUS_8.2. 28\DAT/ 1 Bleaching Instrument type and / or accessory 1310412023
Page 111
d. Setelah Hidrolisis Asam
[To Y
8
T J
8 |\
§8 1 \ |
E | |
5 \
2 1
(= i
= { \
v | (| |
= || !
| | l‘“‘
I
8 i
8 2 £ 2
T T T
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumber cm-1
C:\Users\Lab Fisika\Documents'Bruker'OPUS_8 2 28\DATAMEAS Hidrolisis Asam, 1 Hidrolisis Asam instrument type and / or accessory] 13/04/2023]

Page 1/1
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60

Transmittance [%]
40

20

10

317367
2963.34 ——

23 -
1003.94 ——

692.12
636.85 ——

o & a st
2 3 2 98 23 o ou .
; T . .
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumber cm-1
C:\UsersiLab Fisika\Docur JPUS_8.2. 28\DAT/ 0 Sistein Instrument type and / or accessory 25/05/2023)
Page 111
Nanoselulosa-sistein
FOsZT BT
8 s — \ .
A /f \ "\/\ v"”\’l
8 TR AR T ORI
i
A N
=9 | . |,y = \
E® N | |
g | | I
s8 - i
£ I
g ‘ 0
P \ | \A
\‘J
o "
~ I
0
8
| | |
| | |
8 2 $3 38 28 S asgopgg
3 E55S 3B § e 537
z g 28 X8 T & FIR SOB
T T T 3 T I
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumber cm-1
C:\UsersiLab Fisika\De OPUS_8.2 28\DA’ 75.0 NSS 75 Instrument type and / or accessory 25/05/2023

Page 1/1
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3. Hasil Karakterisasi SAA

a. Nanoselulosa

UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA
JI. Kaliurang Km 14.5, Sleman Yogyakarta
LABORATORIUM TERPADU
Quantachrome TouchWin v1.22

Report date: Mon Aug 21 2023 Operator: Yusut
Filename: 097408231 ulang.qeuPhysiso
Analysis
Sample
097413 Weight  0.08115
Description NS

Data ID  {27¢dc683-3572-412e-25d0-51c4a19f06e0)

Operator  Msuf Date 2023.08.18 Duration  82.3~r
Instrument St 1.0n NOVA touch 41X [s/n:170170510001] Firmware 107
Comments description of sample
Ambient Temp. 19.78«c Void Volume Mode NOVA mode CellID 21
Cell Type 9mm with rod Thermal Delay 300 Po Mode Continuous
Adsorbate
Name Nitrogen Molecular Weight  28.013gmx Cross Section Area 16.247ma
N lity  6.58( 5 th 77.35¢
Degas information
Time  12.0 Temp  80.000000c

Data Reduction

Thermal Transpiration yes Eff. Molec. Diameter 0
ff. Cell Diameter O

Adsorbate Model

jame  Nitrogen Molecular Weight  28.0134; Cross Section Area  16.2x/mosc
Bath Temperature 77.35¢

BET Multi-point BET results
Isotherm Branch Adsorption
Slope -1390.5
Intercept  -114.805
Correlation coeff., r 0870931
C constant 131119
Surface area 0.000 m¥/g

Table - BET Multi-point BET

Relative Pressure Volume Adsorbed 1/ [W({P/Po) - 1) ]
@sTP
cc/g
0.0477246 -0.468050 -85.6718
0.153001 0.319131 452.8887
0.251276 -0.531720 -505.0054
0.352071 0.814594 533.7174

Guantachroma TouchWin' vi 22 {Report ID: QC20230821082547853-17162} Page 1 of 1
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UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA
JI. Kaliurang Km 14.5, Sleman Yogyakarta
LABORATORIUM TERPADU
Quantachrome TouchWin v1.22

—~
Quantachrome

Report Mon Aug 212023 Operator: Vosuf
Filenam 09740823 1 ulang.qeuPhysiso
Analysis
Sample
097411 Weight 008115
Description NS
Data ID  (27cdc683-3572-412e-2500-51c4a19f06e0)
Operator ¢ ate 20230818 Duration 823
Instrument St 1on NOVA touch 4LX [s/n:170170510001] Firmware 107
Comments description of sample
Ambient Temp. 19.78: Void Volume Mode NOVA mode Cell ID 21
Cell Type  9mmwith rod Thermal Delay 300w Po Mode Continuous
Adsorbate
Nitrogen Molecular Weight 280135 Cross Section Area 16.25ma
6.580000e-05 15 Bath Temperature 77.35«
12.0hous Temp  B0.000000c
Data Reduction
Thermal Transpiration  yes Eff. Molec. Diameter 04

Eff. Cell Diameter 0w
Thickness Method deBoer
P-tags below 0.35 included Moving Pt. Average off
Adsorbate Model
Name Nitrogen Molecular Weight 280134, Cross Section Area  16.2xmosc
Bath Temperature 77.35¢

BJH Pore Size results

Surface Area 0.1579 m*/g
Pore Volume 0.00106286 cc/g
Pore radius Dv(r) 134624 nm

Table - BJH Pore Size

radius Pore Volume  Pore Surf. av(r) ds@) dVlog ) dsdog 1)
nm cc/g Area cc/nm/g m*/am/g cc/g mé/g
m?/q
204517 0. X 0. 0.
265399 0.0000006+00  0.000000e+00 . w0 o 0 o 0.000000e+00
3.65595 0. X ). 0. X X
568584 0. X 0.000000e +00 0.000000e+00 0.000000e+00
13.4624 1062858¢-03  1579004e-01 8329402005 123743302  2375486e-03  3.529072e01

Guantachroma TouchVin™ vi 22 {Report ID: QC20230821082610062-17237} Page 1 of 1



UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA
J1. Kaliurang Km 14.5, Sleman Yogyakarta

LABORATORIUM TERPAD!

Quantachrome TouchWin v1.22

U
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—~
Quantachrome

Report Mon Aug 212023 Operator: Vsut
Filenamy 03740823 1 ulang.qeuPhysiso
Analysis
Sample
1D 0974_1i Weight 00811,
Description NS
/sis
Data ID  (27cdc683-3572-412e-2540-51c4a1906e0)
Operator Vi ate 20230818 Duration 823~
Instrument St 1.0n NOVA touch 4LX [s/n:170170510001] Firmware 107
Comments description of sample
Ambient Temp. 1978 Void Volume Mode NOVA mode Cell ID 21
Cell Type  Smm with rod Thermal Delay 300 Po Mode Continuous
Adsorbate
Nitrogen Molecular Weight  28.0134ms Cross Section Area  16.27me
6.580000€-05 11w Bath Temperature 77.35¢
12.0m0ms Temp  80.000000°C
Data Reduction
Thermal Transpiration yes Eff. Molec. Diameter 0
Eff. Cell Diameter  Oww
Thickness Method deBoer
P-tags below 0.35 included Moving Pt. Average off
Adsorbate Model
Name Nitrogen Molecular Weight 280134, Cross Section Area  16.2xmosc
Bath Temperature 77.35¢
BJH Pore Size results
Surface Area 0.130663 m'/q
Pore Volume 0.000876819 cc/g
Pore radius Dv(r) 134211 nm
Table - BJH Pore Size i
radius Pore Volume Pore Surf. dv(r) ds(r) dV(log ) ds(log 1)
nm cc/g Area cc/nm/g mi/nm/g cc/g m¥/g
m?/q
205156 0. . 0. X
264774 0.000000e+00  0.000000e+00 00 0 00 0 0.000000e +00
361258 0 X 0. X X
561165 0 0.000000e+00  0.000000e+00  0.000000e+00
134211 8768193 1. 6.827 5 1.017394e-02 1.937626e-03 2.887437e-01

Guantachroma TouchVin™ vi 22

{Report ID: QC20230821082623447-17280} Page 1 of 1
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UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA

JI. Kaliurang Km 14.5, Sleman Yogyakarta
LABORATORIUM TERPADU

Quantachrome)

Quantachrome TouchWin v1.22

Report Mon Aug 212023 Operator: Vosuf
Filenam 097408231 ulang.qeuphysiso
Analysis
Sample
097411 Weight 00811,
Description NS
Data ID  (27cdc683-3572-412e-2500-51c4a19f06e0)
Operator Vsl ate 20230818 Duration 823
Instrument St 1on NOVA touch 4LX [s/n:170170510001] Firmware 107
Comments  descriptian of sample
Ambient Temp. 19.78: Void Volume Mode NOVA mode Cell ID 21
Cell Type  9mmwith rod Thermal Delay 300w Po Mode Continuous
Adsorbate
Nitrogen Molecular Weight  28.0134ms Cross Section Area 16.25ma
6.580000e-05 1/ Bath Temperature 77.35«
12.0h0us Temp  B0.000000°
Data Reduction
Thermal Transpiration  yes Eff. Molec. Diameter 0x
Eff. Cell Diameter Om
Graph - Isoth, h
©Ads  ©Des

TN

Volume Adsorbed @ STP (cc/g)
o

. T : —T T
0 0.2 0.4 06 08 1
Relative Pressure, P/Po

Quantachroma TouchVin™ vi 22 {Report ID: QC20230821082451193-16979} Page 1 of 1



UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA
J1. Kaliurang Km 14.5, Sleman Yogyakarta
LABORATORIUM TERPADU
Quantachrome TouchWin v1.22

157

—~
Quantachrome

Report Mon Aug 21 2023 Operator: Yosuf
Filenami 03740823_1 ulang.qeuPhyslso
Analysis
Sample
1D 097417 Weight  0.0811,
Description NS
/sis
Data ID  (27cdc683-3572-412e-a5d0-51c4a19f06e0)
Operator ate 2023.08.18 Duration 823w
Instrument St 1.0n NOVA touch 41X [s/n:170170510001] Firmware 107
Comments description of sample
Ambient Temp. 1978 Void Volume Mode NOVA mode Cell ID 21
Cell Type  9mmwith rod Thermal Delay 300w Po Mode Continuous
Adsorbate
lame  Nitrogen Molecular Weight  28.0134ms Cross Section Area 16.247ma
Non-ideality ~6580000e-05 1 Bath Temperature  77.35«
n
Time  12.0m Temp  B0.000000°¢
Data Reduction Parameters
Thermal Transpiration yes Eff. Molec. Diameter 0
Eff. Cell Diameter  Oww
Temp. Comp no
Thickness Method deBoer
Adsorbate Model
Nitrogen Molecular Weight 280134, Cross Section Area  16.2/musc

Nam
Bath Temperature  77.35«

Total Pore Volume results
Total Pore Volume -3.3889e-03.wy
for pores smaller than 1984 gasus
at relative pressure 094900

Guantachroma TouchVin™ vi 22 {Report ID: QC20230821082634440-17316} Page 1 of 1



Nanoselulosa-sistein

UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA

JI. Kaliurang Km 14.5, Sleman Yogyakarta
LAB

RATORIUM TERPADU
Quantachrome TouchWin v1.22

158

D
Quantachrome

Report date: Mon Aug 21 2023 Operator: Vusuf
Filename: 09740823_2 ulang.qeuphysiso
Analysis
Sample
ID 09742 Weight 0.0694,
NSS

Description
sis.

Data ID  (b9d7f7e2-63a5-42cd-876b-78e67c90f3ee}
Wusuf

Operator  Yusu! Date 20230818
Instrument St 2 on NOVA touch 41X [s/n:170170510001]
Comments description of sample
Ambient Temp. 19.80-c Void Volume Mode NOVA mode
ell Type 9mmwith rod Thermal Delay 300w
Adsorbate
Name Nitrogen Molecular Weight  28.0134ms
Non-ideality 65800002051/ Bath Temperature 77.35¢
information
Time  12.0k Temp  300.000000°c

Data Reduction Parameters
Thermal Transpiration  yes
Eff. Cell Diameter Om
Adsorbate Model
Name Nitrogen Molecular Weight 280134,
Bath Temperature 7735

Duration 84.4-.
Firmware 107

CellID 22
Po Mode Continuous

Cross Section Area 16.247ma

Eff. Molec. Diameter 0x

Cross Section Area  16.2xmosc

BET Multi-p BETresults

Isotherm Branch Adsorption
Slope 11813.1
Intercept  477.909

Correlation coeff.

0.516646

C constant 257183
Surface area 0.283 m'/g

Table - BET Multi-p BET

Relative Pressure Volume Adsorbed
@sTpP
cc/g
0.0504712 -0.965784
0.152349 0.0316243
0251277 0117015

1/ [W({P/Po) - 1) ]

44,0358
4547.2735
2294.7748

Guantachroma TouchVin™ vi 22

{Report ID: QC20230821082805052-17613} Page 1 of 1



UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA

J1. Kaliurang Km 14.5, Sleman Yogyakarta
LABORAT

\TORIUM TERPADI

U

Quantachrome TouchWin v1.22

159

—~
Quantachrome

Report Mon Aug 212023 Operator: Vsut
Filenamy 09740823 2 ulang.qeuPhysiso
Analysis
Sample
0974.2i Weight 00694,
Description  NSS
/sis
Data ID  (b9d7f7e2-63a5-42cd-876b-78e67cIbi3ee}
Operator Vs ate  2023.08.18 Duration 844
Instrument St 2 on NOVA touch 4LX [s/n:170170510001] Firmware 107
Comments description of sample
Ambient Temp. 19.80 Void Volume Mode  NOVA mode Cell ID
Cell Type  Smmwith rod Thermal Delay 300 Po Mode Continuous
Adsorbate
Nitrogen Molecular Weight  28.0134ms Cross Section Area  16.27me
6.580000€-05 11w Bath Temperature 77.35¢
12.0m0ms Temp  300.000000°c
Data Reduction
Thermal Transpiration yes Eff. Molec. Diameter 0
Eff. Cell Diameter  Oww
Thickness Method deBoer
P-tags below 0.35 included Moving Pt. Average off
Adsorbate Model
Name Nitrogen Molecular Weight 280134, Cross Section Area  16.2xmosc
Bath Temperature 77.35¢

BJH Pore Size

results

Surface Area 145764 m/g
Pore Volume 0.00921587 cc/g
Pore radius Dv(r) 134391 nm
Table - BJH Pore Size Dit i

radius Pore Volume Pore Surf. av(r) ds() dv(log 1) ds(log 1)

nm cc/g Area cc/nm/g mi/nm/g cc/g m¥/g

m?/q

205340 [ . 0 0.

266008 0.000000e+00  0.000000e+00 0 0 00 0 0.000000e +00

3.63408 0. X 0. 0.

565798 4.209098e-04 1.487846e-01 1.491198e-04 5271137202 1.901746e-03 6.722355e-01
13.4391 9.215866e-03 14576410400  6.903579-04 1.027384e-01 1.965412e-02 2.924307e+00

Guantachroma TouchVin™ vi 22

{Report ID: QC20230821082826286-17681} Page 1 of 1



UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA

J1. Kaliurang Km 14.5, Sleman Yogyakarta
LABORAT

\TORIUM TERPADI

U

Quantachrome TouchWin v1.22

160

—~
Quantachrome

Report Mon Aug 212023 Operator: Vsut
Filenamy 09740823 2 ulang.qeuPhysiso
Analysis
Sample
1D 0974.2i Weight 00694,
Description  NSS
/sis
Data ID  (b9d7f7e2-63a5-42cd-876b-78e67cIbi3ee}
Operator  Ysu ate  2023.08.18 Duration 844
Instrument St 2 on NOVA touch 4LX [s/n:170170510001] Firmware 107
Comments description of sample
Ambient Temp. 19.80 Void Volume Mode  NOVA mode Cell ID
Cell Type  Smmwith rod Thermal Delay 300 Po Mode Continuous
Adsorbate
Nitrogen Molecular Weight  28.0134ms Cross Section Area  16.27me
6.580000€-05 11w Bath Temperature 77.35¢
12.0m0ms Temp  300.000000°c
Data Reduction
Thermal Transpiration yes Eff. Molec. Diameter 0
Eff. Cell Diameter  Oww
Thickness Method deBoer
P-tags below 0.35 included Moving Pt. Average off
Adsorbate Model
Name Nitrogen Molecular Weight 280134, Cross Section Area  16.2xmosc
Bath Temperature 77.35¢

radius
nm

204554
264026
365156
5.75863
135109

BJH Pore Size

Surface Area

results

173512 m*/g

Pore Volume 0.00910589 cc/g
Pore radius Dv(r) 5.75863 nm
Table - BJH Pore Size i
Pore Volume  Pore Surf. av(r) ds@) dV(log ) dsdog 1)
cc/g Area cc/nm/g m*/am/g cc/g mé/g
m?/q
0 ! o o
0.0000006+00  0.000000e+00 w0 o 0 o 0.000000-+00
0. X 0. X X
1.942961e-03 6.747997e-01 6.680407e-04 2.320138e-01 8.666433e-03 3.009894e+00
9.105892e-03  1.735117e+00  5.686607e-04  B417791e-02  1632557e02  2.416647e+00

Guantachroma TouchVin™ vi 22
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Quantachrome

UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA

JI. Kaliurang Km 14.5, Sleman Yogyakarta
LABORATORIUM TERPADU

Quantachrome TouchWin v1.22

Report Mon Aug 21 2023 Operator: asut
Filenam 09740823 2 ulang.qeuPhysiso
Analysis
Sample
0974 2i Weight 00694,
Description  NSS
Data ID  (h9d7f7e2-63a5-42cd-876b-78e67cIbf Jee}
Operator Vsl ate 20230818 Duration 84.4mc
Instrument St 2 on NOVA touch 41X [s/n:170170510001] Firmware 107
Comments description of sample
Ambient Temp. 19.80c Void Volume Mode NOVA mode CellID 22
Cell Type  9mm with rod Thermal Delay  300u Po Mode Continuous
Adsorbate
Nitrogen Molecular Weight  28.013¢ms Cross Section Area  16.24ms
6.580000e-05xs  Bath Temperature  77.35¢
12000 Temp  300.000000c
Data Reduction
Thermal Transpiration  yes Eff. Molec. Diameter 0x
Eff. Cell Diameter O
Graph - Isoth, h
©Ads  ©Des

Volume Adsorbed @ STP (cc/g)

\

0 02 04 0.6 08 1
Relative Pressure, P/Po

Quantachroma TouchVin™ vi 22 {Report ID: QC20230821082711192-17436} Page 1 of 1
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UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA
J1. Kaliurang Km 14.5, Sleman Yogyakarta
LABORATORIUM TERPADU
Quantachrome TouchWin v1.22

—~
Quantachrome

Report Mon Aug 21 2023 Operator: Yosuf
Filenami 03740823 2 ulang.qeuPhyslso
Analysis
Sample
1D 09742 Weight 00694,
Description  NSS
/sis
Data ID  (b9d7f7e2-63a5-42cd-876b-78e67cIbf3ee}
Operator suf ate 2023.08.18 Duration 84.4x
Instrument St 2 on NOVA touch 41X [s/n:170170510001] Firmware 107
Comments description of sample
Ambient Temp. 19.80c Void Volume Mode NOVA mode Cell ID 22
Cell Type  9mmwith rod Thermal Delay 300w Po Mode Continuous
Adsorbate
lame  Nitrogen Molecular Weight  28.0134ms Cross Section Area 16.247ma
Non-ideality ~6580000e-05 1 Bath Temperature  77.35«
i ion
Time 12.0m Temp  300.000000c
Data Reduction Parameters
Thermal Transpiration yes Eff. Molec. Diameter 0
Eff. Cell Diameter  Oww

Temp. Comp no
Thickness Method deBoer
Adsorbate Model
Name Nitrogen Molecular Weight  28.0134; Cross Section Area  16.2xmoe
Bath Temperature 77.35¢

Total Pore Volume results

Total Pore Volume 6.537%-03wg

for pores smaller than 1981w gass
at relative pressure 094891

Guantachroma TouchVin™ vi 22 {Report ID: QC20230821082846735-17747} Page 1 of 1



UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA
JI. Kaliurang Km 14.5, Sleman Yogyakarta
LABORATORIUM TERPADU
Quantachrome TouchWin v1.22

c. Nanoselulosa-sistein-sonikasi

s
Quantachrome

163

Report date: Mon Aug 21 2023 Operator: Yosuf
Filename: 03740823 3 ulang.qeuPhyslso
Analysis
Sample
ID 0974 3i Weight  0.0814;
Description  NSSS
sis.
Data ID  {6b9b7ced-dc46-4293-9cb4-7fcc5040c6b3)
Operator  usuf Date 2023.08.18 Duration 788
Instrument St 3 on NOVA touch 41X [s/n:170170510001] Firmware 107
Comments description of sample
Ambient Temp. 19.84« Void Volume Mode NOVA mode CellID 23
Cell Type  9mmwith rod Thermal Delay 300w Po Mode Continuous
Adsorbate
Name Nitrogen Molecular Weight  28.0134ms Cross Section Area 16.247ma
Non-ideality 65800002051/ Bath Temperature 77.35¢
information
Time 12.0m Temp  300.000000c

Thermal Transpiration
Eff. Cell Diameter
Adsorbate Model

yes
O

Name Nitrogen
Bath Temperature 7735

Molecular Weight

Data Reduction Parameters

28.0134¢

Eff. Molec. Diameter 0x

Cross Section Area  16.2xmosc

BET Multi-point BET results
Isotherm Branch
ope
Intercept
Correlation coeff.
C constant
Surface area

Adsorption
8974.41
-4193.16
0.96817
-1.14025
0.728 mi/g

Relative Pressure

0.153910
0.251039
0.351982

Table - BET Multi-p BET
Volume Adsorbed
@sTpP

cc/g
-0.0493858
0.160118
-0.373226

1/ [W({P/Po) - 1) ]

-2947.1202
1674.9113
-1164,4265

Guantachroma TouchVin™ vi 22
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UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA

4.5, Sleman Yogyakarta
ol

JI. Kaliurang Km 1
LABORATORIUM TERPAI

U

164

—~
Quantachrome

Quantachrome TouchWin v1.22
Report Mon Aug 212023 Operator: Vosuf
Filenam 09740823 _3 ulang.qeuphysiso
Analysis
Sample
D 097437 Weight  0.0814;
Description  NSSS
/sis
Data ID  {6b9b7ced-ded6-4a93-9cb4-7FceS040¢6b3)
Operator Date 20230818 Duration 788w
Instrument St 3 on NOVA touch 4LX [s/n:170170510001] Firmware 107
Comments  descriptian of sample
Ambient Temp. 19.84-c Void Volume Mode NOVA mode Cell D 23
Cell Type  9mmwith rod Thermal Delay 300w Po Mode Continuous
Adsorbate
Nitrogen Molecular Weight 280135 Cross Section Area 16.25ma
6.580000e-05 15 Bath Temperature 77.35«
12.0hous Temp  300.000000C

Data Reduction

Thermal Transpiration yes Eff. Molec. Diameter 0
Eff. Cell Diameter  Oww
Thickness Method deBoer
P-tags below 0.35 included Moving Pt. Average off
Adsorbate Model
Name Nitrogen Molecular Weight 280134, Cross Section Area  16.2xmosc
Bath Temperature 77.35¢
BJH Pore Size results
Surface Area 0.637708 m'/g
Pore Volume  0.00408008 cc/g
Pore radius Dv(r) 127961 nm
Table - BJH Pore Size Dit i
radius Pore Volume Pore Surf. dv(r) ds(r) dV(log ) ds(log 1)
nm cc/g Area cc/nm/g mi/nm/g cc/g m¥/g
m?/q
205183 0. X 0 0.
265279 0.000000e+00  0.000000e+00 00 0 00 0 0.000000e +00
362413 0 X 0. X X
561901 0. 0.000000e+00  0.000000e+00  0.000000e+00
127961 4.080079¢-03 6.377079¢-01 3.518350e-04 5.499108e-02 9.613299¢-03 1.502539+00

Guantachroma TouchVin™ vi 22
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UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA

J1. Kaliurang Km 14.5, Sleman Yogyakarta
LABORAT

\TORIUM TERPADI

U

Quantachrome TouchWin v1.22

165

—~
Quantachrome

Report Mon Aug 212023 Operator: Vsut
Filenamy 09740823 3 ulang.qeuPhysiso
Analysis
Sample
1D 0974.3i Weight 00814,
Description  NSSS
/sis
Data ID  {6b9b7ced-dcd6-4293-9cbd-7fcc5040c6b3)
Operator  Yusu Date 20230818 Duration 788
Instrument St 3 on NOVA touch 41X [s/n:170170510001] Firmware 107
Comments description of sample
Ambient Temp. 19.84- Void Volume Mode NOVA mode Cell ID 23
Cell Type  Smmwith rod Thermal Delay 300 Po Mode Continuous
Adsorbate
Nitrogen Molecular Weight  28.0134ms Cross Section Area  16.27me
6.580000€-05 /2 Bath Temperature 77.35¢
12.0m0ms Temp  300.000000°c
Data Reduction
Thermal Transpiration yes Eff. Molec. Diameter 0
Eff. Cell Diameter  Oww
Thickness Method deBoer
P-tags below 0.35 included Moving Pt. Average off
Adsorbate Model
Name Nitrogen Molecular Weight 280134, Cross Section Area  16.2xmosc
Bath Temperature 77.35¢
BJH Pore Size results
Surface Area 0.581975 mi/g
Pore Volume 0.00346786 cc/g
Pore radius Dv(r) 128368 nm
Table - BJH Pore Size i
radius Pore Volume Pore Surf. dv(r) ds(r) dV(log ) ds(log 1)
nm cc/g Area cc/nm/g mi/nm/g cc/g m¥/g
m?/q
205272 0. X 0 0.
265562 0.000000e+00  0.000000e+00 00 0 00 0 0.000000e +00
364206 0 X 0. X X
5.67482 2.119420e-04 7.469560e-02 7.545623e-05 2659335602 9.654994e-04 3.402749e-01
12,8368 3.467862e-03 5.819750e-01 282751304 4.405327e-02 7.763362-03 1.209549e +00

Guantachroma TouchVin™ vi 22
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UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA
JI. Kaliurang Km 14.5, Sleman Yogyakarta
LABORATORIUM TERPADU
Quantachrome TouchWin v1.22

—~
Quantachrome )

Report Mon Aug 212023 Operator: Ysuf
Filenamy 09740823 3 ulang.qeuPhysiso
Analysis
Sample
09743 Weight 00814,
Description  NSSS
Data ID  {6b9b7ced-dcd6-4a93-9cb4-7fcc5040c6b3)
Operator  Ysu ate 20230818 Duration  788~r
Instrument St 3 on NOVA touch 41X [s/n:170170510001] Firmware 107
Comments description of sample
Ambient Temp. 19.84- Void Volume Mode  NOVA mode Cell ID 23
Cell Type  Smmwith rod Thermal Delay 300 Po Mode Continuous
Adsorbate
Nitrogen Molecular Weight  28.0134ms Cross Section Area  16.27me
6.580000€-05 11w Bath Temperature 77.35¢
12,000 Temp  300.000000°c
Data Reduction
Thermal Transpiration yes Eff. Molec. Diameter 0
Eff. Cell Diameter Or
Graph - Isath h
©Ads  ©Des
05 - —
_ 0
e}
g 1
&
®
s
2
205
2
2
¢ 1
3
2
e
15

o 0.2 04 06 08 1
Relative Pressure, P/Po

Quantachroma TouchVin™ vi 22 {Report ID: QC20230821082938942-17916} Page 1 of 1
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UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA
J1. Kaliurang Km 14.5, Sleman Yogyakarta
LABORATORIUM TERPADU
Quantachrome TouchWin v1.22

—~
Quantachrome

Report Mon Aug 21 2023 Operator: Vusuf
Filenam 09740823 _3 ulang.qeuphysiso
Analysis
Sample
1D 097431 Weight 00814,

Description  NSSS

sis.
Data ID  {6b9b7ced-dc46-4293-9ch4-7fcc5040c6b3)

Operator sul ate 2023.08.18 Duration 788
Instrument St 3 on NOVA touch 41X [s/n:170170510001] Firmware 107
Comments description of sample
Ambient Temp. 19.8dc Void Volume Mode NOVA mode Cell ID 23
Cell Type  9mmwith rod Thermal Delay 300w Po Mode Continuous
Adsorbate
lame  Nitrogen Molecular Weight  28.0134ms Cross Section Area 16.247ma
Non-ideality ~6580000e-05 1 Bath Temperature  77.35«
n
Time 12.0m Temp  300.000000c
Data Reduction Parameters
Thermal Transpiration yes Eff. Molec. Diameter 0
Eff. Cell Diameter  Oww

Temp. Comp no
Thickness Method deBoer
Adsorbate Model
Name Nitrogen Molecular Weight  28.0134; Cross Section Area  16.2xmoe
Bath Temperature 77.35¢

Total Pore Volume results

Total Pore Volume 9.7387e-04wg

for pores smaller than  18.59m s
at relative pressure 094543

Guantachroma TouchVin™ vi 22 {Report ID: QC20230821083058539-18178} Page 1 of 1



4,

Hasil Uji AAS

a.

Optimasi pH

Thermo
SCIENTIFIC
Operator Name: MUCH'S

168

7y

A %
Report Date: 14/07/2023 14:41.53

Results Flle:  C\SOLAARM\DATA\Logam CulUji Cd Rina 14723 2.SLR

Method : UJI Cd 3062022
Autosampler : None
Use SFI: No

Analysis Name: Analysis 1 1410712023

Operator Name: MUCH'S

Y = 0,59944x - 0,0087
Fit-0,9983
Characteristic Conc: 0,0073

Sample ID
Cd Blank

1

2

3
Cd Standard 1

1

2

3
Cd Standard 2

1

2

3
Cd Standard 3

1

2

3
Cd Standard 4

1

2

3
Cd Standard 5

1

2

3
Cd 40 ppm

1

2

3
Cd pH 1A 100x

1

2

3

‘SOLAAR Data Station V11,10

Signal
Abs
0,000
0.000

0.000
0.000

0,016
0016
0016
0016

0,043
0.043
0.044
0,044

0,109
0108
0108
0110

0,241
0239
0242
0240

0,468
0471
0465
0467

0,179
0175
0179
0182

0215
0214
0214
0215

General Parameters
Operator : MUCHIS Instrument Mode: Flame
Dilution: None

Analysis Details
Spectrometer: ICE 3000 AAD5194702 v1,30

Solution Results - Cd

Normal: Linear Fit

0!

z
g
00 0.1 02 03 04 05 06 07 08
Concmgl/L.
Rsd Corrected Conc
% mgiL
26,2
Backgrou 1410712023 14:20:00
Background: 0,000 14/07/2023 14:20:04
Background: 0,000 14/07/2023 14:20:08
15 0,0500
Background: -0.000 14/07/2023 14:20:36
Background: 0,000 1410712023 14:20:41
Background: 0,000 14/07/2023 14:20:45
08 0,1000
Background: 0,000 1410712023 14:21:09
Background: 0,000 14/07/2023 14:21:13
Background: 0,000 1410712023 14:21:17
07 0,2000
Background: 0,001 14/07/2023 14:21:40
Background: 0,001 14/07/2023 14:21:45
Background: 0,001 14/07/2023 14:21:49
08 0,4000
Background: 0,001 14/07/2023 14:41:28
Background: 0,000 14/07/2023 14:41:33
Background: 0,001 14/07/2023 14:41:37
07 0,8000
14107/2023 14:37:45
Background: 0,002 14/07/2023 14: 9
Background: 0,002 1410712023 14:37:54
1.9 0,3127 03127
14/07/2023 14:23:28
14107/2023 14:23:32
Background: 0,001 14/07/2023 14:23:37
03 03727 03727
Background: 0,001 141072023 14:34:09
Background: 0,001 14/07/2023 14:34:13
Background: 0,001 14/07/2023 14:34:18

Page 1 - Results



SOLAAR AA Report

Operator Name: MUCH'S

Results File:  CASOLAARMIDATAWL .ogam CulUji Cd Rina 14723 2 SLR

Sample ID
Cd pH 18.100x
2
3
Cd pH 2A 100x
1
2
3
Cd pH 28 100x
1
2
3
Cd pH 34 100x
2
3
Cd pH 38 100x
1
2
3
Cd pH 4A 100
2
3

Cd pH 4B 100x
1
2
a

Cd pH 54 100x
1
2
3
Cd pH 58 100x
2
3
Cd pH 6A 100x
1
>4
3
Cd pH 68 100x
1

2
3

'SOLAAR Data Station V11,10

signal
Aos

0,239
0239
0238
0239

0,201
0202
0.201
0201

0,206
0205
0.205
0205

0,225
022¢
0225
0225

0,225
0225
0225
0226

0,169
0168
0170
0172

0,182
0181
0182
0.182

0,091
0.091
0.001
0.001

0,052

0.052
0,051

0,015
0014
0014
0016

0,007
0,007
0,007
0,007

Solution Results - Cd

Rsd Conc.

% mgiL

03 0,4129
Background: 0,001
Background: 0,001
Background: 0,001

03 0,3501
Background: 0,001
Background: 0,001
Background: 0,001

%] 0,3562
Background: 0,001
Background: 0,001
Background: 0,001

04 0,3893
Background: 0,001
Background: 0,001
Background: 0,001

01 0,3904
Background: 0,001
Background: 0,001
Background: 0,001

17 0,270
Background: 0,001
Background: 0,001
Background: 0,001

05 03177
Background: 0,001
Background: 0,001
Background: 0,001

02 0,166
Background: 0,000
Background: 0,001
Background: 0,001

(] 0,1005
Background: 0,001
Background: 0,001
Background: 0,001

87 0,0388
Background: 0,001
Background: 0,000
Background: 0,000

14 0,0261
Background: 0,001

169

Report Date: 14/07/2023 14:41:53

14/07/2023 14:24:54
14107/2023 14:24:59
14/07/2023 14:25:03

0,3501
1410712023 14:25:49
14/07/2023 14:25:53
1410712023 14:25:57

0,3562
1410772023 14:27:24
14/07/2023 14:27:28
1410712023 14:27:32

0,3893
14107/2023 14:27:56
14107/2023 14:28:00
14107/2023 14:28:04

0,3904
14107/2023 14:28:32
14107/2023 14:28:36
1410772023 14:28:41
0,270
1410772023 14:20:26
14107/2023 14:28:30
14107/2023 14:28:34

0,3177

1410772023 14:30:24

0,166
1410772023 14:31:02
14107/2023 1
1410772023 14:

0,1005
14/07/2023 14:
14107/2023 14:31:35
14/07/2023 14:31:40

0,0388
14/07/2023 14:32:05
14/07/2023 14:32:09
14/07/2023 14:32:13

0,0261
14/07/2023 14:32:37
14/07/2023 14:32:42
14107/2023 14:32:46

Page 2 - Results



b. Optimasi Massa

Thermo
SCIENTIFIC
Operator Name: MUCH'S

Results File:  CASOLAARMDATA\Logam CulUji Cd Rina 01092023 SLR

Method : UJI Cd 3062022
Autosampier : None
Use SFI: No

Analysis Name: Analysis 1 010912023

Operator Name: MUCH'S

Y = 0,97249x + 0.0164
Fit: 0,985
Characteristic Conc: 0,0045

Sample ID

Cd Blank

€d 0.15 A 100x

Samplo 1D

Cd 0.15 B 100x
2
3

€d 0.2A 100x
€d 0.2 B 100x

€d 0.25 A 100x
1
2
3
€d 0.25B 100x

[N

Signal
Abs

0,001
-0,000
0,001
-0,001
0,015
0.016
0015
0015
0,157
0157
0158
0157
0,249
0249

0.249
0,399

0038
0,037

General Parameters

Operator : MUCHIS

Analysis Details

Solution Results - Cd

Instrument Mode: Flame
Dilution: None.

Spectrometer: ICE 3000 AAD5194702 v1,30

Normal: Linear Fit

170

SareTheme R Scemh

oy

Report Dale: 0110872023 09.55.31

0,
I3
g
0
Rsd
% mgiL mgiL
495 0,0000
Background: 0,000 0110012023 09:52.01
Background: 0,001 0110812023 09:52:06
Background: 0,001 0110812023 09:52:10
3t 0,0500
Background: 0,000 01/09/2023 09:53:58
Background: 0,001 0110812023 09:56:03
Background: 0,001 0110012023 09:54.07
03 01000
Background: 0,001 01/09/2023 09:43:10
Background: 0,001 5
Background: 0,001 19
02 0,2000
Background: 0,002 51
Background: 0,002 6
Background: 0,002 00
05 0,4000
Background: 0,002 0110012023 09:44:32
Background: 0,002 0110012023 09:44:36
Background: 0,002 0110912023 09:44:40
[ 0,8000
Background: 0,003 0110912023 09:45:15
Background: 0,003 0110912023 09:45:19
Background: 0,003 0110912023 09:45:23
15 01157 01167
Background: 0,001 0110812023 09:45:08
Background: 0,001 0110912023 09:45:12
Background: 0,001 0110872023 09:45:17
16 0,0488 0,0488
Background: 0,001 0110812023 09:46:57
Background: 0,001 0110912023 09:47:01
Background: 0,001 0110812023 09:47:06
Rsd conc Corractod Conc
% mgiL moll
0,0220

1 0,0220
Background: 0,001
Background: 0,001
Background: 0,001

07

0,0210

Background: 0,001
Background: 0,001
Background: 0,001

07

0,07¢

08
Background: 0,001

Background: 0,001
Background: 0,001

48

0,0122

Background: 0,001
Background: 0,001
Background: 0,001

05

0,0278

Background: 0,001
Background: 0,001
Background: 0,001

011092023 09:47:36
01/09/2023 09:47:40
01/09/2023 09:47:45

0,0210
01/08/2023 09:48:32
01/06/2023 09:48:37
01/09/2023 09:48:41

0,0708
01/08/2023 09:48:12
01/08/2023 09:49:16
011082023 09:48:20

00122
01/09/2023 09:49:48
01/09/2023 09:49:53
011082023 09:48:57

0,0278
01/09/2023 09:50:22
011082023 09:50:26
01/08/2023 09:50:31




C.

171

Optimasi Waktu Kontak

Thermo
SCIENTIFIC
Operator Name: MUCH'S

SareTheme R Scemh
o

Report Date: 1410912023 15.53:50

Results Flle:  CASOLAARMIDATA\Lcgam CulUji Cd Rina 1492023 SLR

Method : UJI Cd 3062022
Autosampier : None
Use SFI: No

Analysis Name: Analysis 1 1410912023

Operator Name: MUCH'S

Y = 0,88634x + 0.0263
Fit:0,9958
Characteristic Conc: 0,0050

Sample ID

Cd Blank

Cd15A10x

‘SOLAAR Data Station V11,10

Signal
Abs

0,001
0.001
0,001
0.002

0,080
0.079
0.080
0.080

0,142
0.140
0142
0144

0,193
0.191
0193
0194

0,384
0382
0384
0.385

0733
073
0734
0733

0272
0273
0272
0271
0,729
0729
0727
0731

General Parameters
Operator : MUCHIS Instrument Mode: Flame
Ditution: None:

Analysis Details
Spectrometer: ICE 3000 AAD5194702 v1,30

Solution Results - Cd

Normal: Linear Fit

z
g
00 01 02 03 04 05 06 07 08
ConemglL

Rsd Conc Corrected Conc

% mgiL. mailL

430 0,0000
Background: 0,001 141082023 14:48:17
Background: 0,001 1410012023 14:48:21
Background: 0,001 14/09/2023 14:48:25

06 0,0500
Background: 0,001 1410912023 14:48:50
Background: 0,001 14/09/2023 14:48:55
Background: 0,001 14/09/2023 14:48:59

13 0,1000
Background: 0,001 141082023 14:45:27
Background: 0,001 14/09/2023 14:49:31
Background: 0,002 141082023 14:43:35

06 0,2000
Background: 0,002 141092023 14:50:15
Background: 0,002
Background: 0,002

03 0,4000
Background: 0,002 1410912023 14:50:54
Background: 0,002 141092023 14:50:58
Background: 0,002 1410912023 1

02 0,8000
Background: 0,003 141092023 14:51:34
Background: 0,003 141092023 1
Background: 0,003 1410912023 14:

03 02772 02772
Background: 0,002 141092023 14:52:26
Background: 0,002 1410912023 1
Background: 0,002 1410912023 14:

03 0,7931 07931
Background: 0,003 1410912023 14:
Background: 0,003 1410912023 14:56:20
Background: 0,003 1410812023 14:56:24

Page 1 - Results
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SOLAAR AA Report

Operator Name. MUCHIS Report Date: 14/09/2023 15.53.50
Results Fiie.  CASOLAARMIDATA\Logam CuiUji Cd Rina 1492023 SLR

Solution Results - Cd

Sample 1D Signal Rsd Conc Corrected Conc
abs % mgiL mg
Cd 158 100x 0,110 06 0,0847 0,0947
1 0111 Background 0001 1410912023 15:28:46
2 0110 Background 0,002 1410912023 15:28:50
3 0109 Background 0002 1410912023 15:28:55
Cd30A10x 0451 03 04791 04791
1 0450 Background 0 002 1410812023 145742
2 0452 Background 0,002 1410012023 14:57:46
3 0451 Background 0,003 1410912023 14:57:51
Cd 308100 0,102 04 0,0856 0,0856
1 0,103 Background 0001 1410912023 15:31:45
2 0102 Background 0002 1410912023 15:31:49
3 0102 Background 0,002 1410912023 15:31:54
Cd45A100x 0,109 07 0,0033 0,833
1 0110 Background 0,001 1410912023 15:33:21
2 0108 Background 0001 1410912023 15:33:25
3 0109 Background 0,001 1410912023 15.33:30
Cd 458 100x 0,085 04 0,0778 0,0778
1 0095 Background 0,001 1410012023 15:51:50
2 0,096 Background 0.001 1410812023 15:51:54
3 0,005 Background 0001 1410912023 15:51:58
Cd60A10x 0,535 04 05733 05739
1 0535 Background 0,003 1410912023 15.00:51
2 0533 Background 0,003 1410912023 15:00:55
3 0537 Background 0002 1410912023 15.00:59
©d 608 100x 0,103 00 0,0863 0,0863
0,103 Background 0.001 1410912023 15:36:56
2 0103 Background 0,001 1410912023 15:37.00
3 0.103 Background 0,001 1410912023 15:37:04
Cd90A10x 0,617 01 06663 06663
1 0615 Background 0.003 1410912023 15.02:12
2 0617 Background 0,003 1410012023 15.02:16
3 0616 Background 0003 1410912023 15:02:21
Cd 908 100x 0,105 10 0,088 0,0888
1 0104 Background 0001 1410812023 15:36:40
2 0,106 Background 0,001 1410912023 15:38:44

3 0,106 Background 0001 1410912023 15:38:48
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d. Optimasi Konsentrasi

SCIENTIFIC E
Operator Name: MUCHIS Report Date: 21/09/2023 14:49.51
Results File:  C:\SOLAARMIDATAIL ogam Cutlji Cd Rina 2192023 SLR

General Parameters

Method : UJI Cd 3062022 Operator : MUCHIS Instrument Mode: Flame
Autosampler - None Dilution: None:
Use SFI:No

Analysis Details
Analysis Name: Analysis 1 2110972023 Spectrometer: ICE 3000 AAD5194702 v1.30
Operator Name: MUCHIS

Solution Results - Cd

Normal: Linear Fit

,89351x + 0,0306 0781

Characteristic Conc: 00049

z
@
-0,
00 01 02 03 04 05 06 07 08
Conc:mgiL
Sample ID Signal Rsd Conc Corrected Conc
Abs % mglL. mgiL

Cd Blank -0,001 8 0,0000

1 -0.000 Background: 0.001 21/09/2023 13:44:24

2 -0,001 Background: 0,001 2110912023 13:44:28

3 0,001 Background: 0,001 2110072023 13:44:32
Cd Standard 1 0,081 0§ 0,0500

1 0,081 Background: 0,002 2110812023 13:45:00

2 0081 Background: 0,002 210012023 13:45:05

3 0,081 Background: 0,002 210072023 134509
Cd Standard 2 0,160 07 0,1000

1 0,162 Background: 0,002 2110972023 13:45:40

2 0,160 Background: 0,002 2110912023 13:45:45

3 0,159 Rackground: 0,002 2110072023 134549
Cd Standard 3 0,199 02 0,2000

1 0,199 Background: 0,001 2110072023 14:09:41

2 0,199 Background: 0,001 2110072023 14:09:46

3 0200 Background: 0,002 2110072023 14:09:50
Cd Standard 4 0,385 03 0,4000

1 0,385 Background: 0,003 2110072023 1347:10

2 0383 Background: 0.003 211002023 1347:14

3 0,385 Backgrounc: 0.003 2110072023 1347:18
Cd Standard § 0,744 01 0,8000

1 0,744 Background: 0,004 2110912023 13:47:44

2 0,745 Background: 0,004 210072023 1347:49

3 0,745 Background: 0,004 2110912023 13:47:53
Cd 10 ppm 100x 0,283 02 0,2824 02824

1 0282 Background: 0,003 21002023 13:40:43

2 0283 Background: 0,003 2110912023 13:49:47

3 0284 Background: 0.003 211002023 13:49:52

‘SOLAAR Data Station V11,10 Page 1 - Results
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SOLAAR AA Report
Operator Name: MUCHIS Report Date: 2110912023 14:49:51
Results File:  C\SOLAARMIDATA\Logam CulUjl Cd Rina 2192023 SLR

Solution Results - Cd

Sample ID Signal Rsd Conc Corrected Conc
Abs % mglL. mglL.
Cd 20 ppm 100x 0,400 07 0,4131 0,4131
1 0403 Background: 0,003 21/09/2023 13:50:31
2 0399 Background: 0,003 21/09/2023 13:50:35
3 0,397 Background: 0,003 2110912023 13:50:39
Cd 40 ppm 100x 0,561 04 0,5935 0,5935
1 0,562 Background: 0,003 21/09/2023 13:51:22
2 0,559 Background: 0,003 21/09/2023 13:51:27
3 0,562 Background: 0,003 21/09/2023 13:51:31
Cd 60 ppm 100x 0,682 03 07295 07295
1 0681 Background: 0,004 21/09/2023 13:52:00
2 0685 Background: 0,004 21/09/2023 13:52:04
3 0682 Background: 0,004 21/09/2023 13:52:08
Cd 80 ppm 1000x 0,103 06 0,0814 0,0814
1 0,103 Background: 0,001 21/09/2023 14:43:52
2 0,103 Background: 0,001 21/09/2023 14:43:56
3 0,104 Background: 0,001 2110912023 14:44:00
Cd 80 ppm A 100x 0,706 03 0,7554 0,7554
1 0707 Background: 0,003 21/09/2023 14:01:32
2 0706 Background: 0,004 21/08/2023 1 7
3 0703 Background: 0,004 2110012023 14:01:41
Cd 80 ppm B 100x 0,697 03 0,7458 0,7454
1 0699 Background: 0,004 2110012023 14:02:04
2 0687 Backgrounc: 0,004 2110812023 14:02:08
3 0695 Background: 0,004 21/08/2023 14:02:13
Cd 60 ppm A 100x 0,590 02 0,6260 0,6260
1 0589 Background: 0,003 2110812023 14:02:39
2 0591 Background: 0,004 21/09/2023 14:02:43
3 0590 Background: 0,003 2110812023 14:02:47
Cd 60 ppm B 100x 0,620 04 0,6598 0,6598
1 0618 Background: 0,004 21/08/2023 14:03:16
2 0622 Background: 0,004 21/09/2023 14:03:20
3 0621 Background: 0,004 21/09/2023 14:03:24
Cd 40 ppm A 100x 0,356 03 0.3642 0,3842
1 0357 Backgrouna: 0,003 21/09/2023 14:03:53
2 0.356 Background: 0,003 2110912023 14:03:
3 0.355 Background: 0,003 21/09/2023 14:04:02
SOLAAR Data Station V11,10 Page 2 - Results
SOLAAR AA Report
Operator Name: MUCHIS Report Date: 21/09/2023 14:49.51

Results File: CASOLAARM\DATA\Logam CulUji Cd Rina 2192023 SLR
Solution Results - Cd

Sample ID Signal Rsd Conc Corrected Conc
Abs % mg/L
Cd 40 ppm B 100x 0,362 00 0,3707 0,3707
1 0362 Background: 0,003 210002023 14:04:27
2 0362 Background: 0,003 2100072023 14:04:32
3 0362 Background: 0,003 2110912023 14:04:36
Cd 20 ppm A 100x 0,262 07 02587 0,2587
1 0260 Background: 0,002 210072023 14:05:01
2 0263 Background: 0,003 2110912023 14:05:06
3 0262 Background: 0,003 21082023 14:05:10
Cd 20 ppm B 100x 0238 (%] 02319 02319
1 0236 Background: 0,002 21002023 14:05:35
2 0238 Background: 0,002 2110912023 14:05:39
3 0239 Background: 0,002 2110912023 14:05:44
Cd 10 ppm A 100x 0,227 07 0,2200 0,2200
1 0225 Background: 0,002 2110912023 14:06:06
2 0228 Background: 0,002 2110912023 14:06:11
3 0228 Background: 0,002 2110912023 14:06:15
€d 10 ppm B 100x 0,208 03 01983 0,1983
1 0208 Background: 0,002 2110912023 14:06:39
2 0207 Background: 0,002 2100972023 14

3 0209 Background: 0,002 21/09/2023 14:06:48
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1. Nama : Rina Alivia Nurhidayati

2. TTL : Wonosobo, 22 November 2000

3. Alamat : Kebondalem RT 04 RW 04, Sukorejo,
Mojotengah, Wonosobo

4. No.HP 1081228580627

5. E-mail : rinaalivia.ra@gmail.com

Riwayat Pendidikan

1. MI Ma'arif Kebondalem

2. SMPN 1 Mojotengah

3. SMAN 1 Wonosobo

Semarang, 5 Oktober 2023

Rina Alivia Nurhidayati
1908036042

175


mailto:rinaalivia.ra@gmail.com

