Lampiran 1. Diagram Alir Prosedur Penelitian

a. Sintesis Silika dari Abu Daun Bambu Petung
Tahap |

Daun Bambu Petung ﬂ) | Daun bambu petung bersih

Dikeringkan dengan bantuan sinar
matahari

Y
Daun bambu petung kering

Daun bambu petung kering dipotong
menjadi bagian yang lebih kecil

Y
Potongan-potongan daun bumhu|
petung kering

Dijadikan abu pada
suhu 800 C selama 2 jam

\

Abu daun bambu petung l—y Analisis Komposisi Senyawaj
dengan XRF

Tahap Il

20 gram Abu Daun Bambu Petung + 160 mL NaOH 4 M

Diaduk hingga homogen

\4

Padatan natrium silikalJ

Padatan natrium silikat difurnace
pada suhu 500 C selama 30 menit

v

Padatan berwarna coklat keputihan

Dilarutkan dalam 200 mL air demineralisasi

\4

Larutan natrium silikat




Tahap Il

b. Pembuatan Larutan Induk Ammonium

0,010 gram NH,CI

Ditambahkan akuades hingga tanda batas
pada labu ukur 100 mL

Y

Larutan Induk Ammonium Klorida 100 ppm

c. Pembuatan Larutan Induk Nitrat

0,010 gram KNO,

Ditambahkan akuades hingga tanda batas
pada labu ukur 100 mL

Y

Larutan Induk Kalium Nitrat 100 ppm




d. Pembuatan Kurva Kalibrasi Ammonium

Larutan induk ammonium klorida
1,5,10,15 dan 20 ppm

< Ditambahkan 1 mL reagen Nessler
¢ Ditambahkan 1,25 mL garam signet
<«—— Dikocok hingga homogen
< Didiamkan selama 10 menit
P Dianalisa dengan spektrofotometer UV-Vis
pada panjang gelombang 430 nm
< Pengukuran absorbansi secara duplo
y
Absorbansi

e. Pembuatan Kurva Kalibrasi Nitrat

Larutan induk kalium nitrat
1,5,10,15 dan 20 ppm

<« Ditambahkan I mL reagen Nessler

< Dikocok hingga homogen

< Didiamkan selama 10 menit

« Dianalisa dengan spektrofotometer UV-Vis

pada panjang gelombang 220 dan 275 nm
<+ Pengukuran absorbansi secara duplo

Absorbansi

f. OptimasiMassa Silika terhadap Kadar Ammonium dan Nitrat pada Limbah Cair Tahu

Sebanyak 5 buah gelas beker disiapkan

Masing-masing beker diisi 50 mL limbah cair tahft
yang telah memiliki pH netral

Masing-masing gelasbeker diisi silika berturut-turut
0,125; 0,25; 0,5; 0,75; 1 gram

Masing-masing gelas beker diaduk
selama 30 menit




g. Optimasi Waktu Kontak Optimum terhadap Kadar Ammonium dan Nitrat pada Limbah Cair Tahu

Sebanyak 5 buah gelas beker disiapkan

Masing-masing beker diisi 50 mL limbah cair tahj
yang telah memiliki pH netral

Masing-masing gelas beker diisi silika 0,25 gram

Masing-masing gelas beker diaduk berturut-turut
selama 15, 30, 60, 90, dan 120 menit

h. Penentuan Kadar Ammonium

1 mL Limbah Cair Tahu

B Dimasukkan dalam Labu Takar 25 mL

< Ditambahkan air demineralisasi sampai tanda batas

<« Dikocok hingga homogen

25 mL Larutan

« Ditambahkan 1 mL reagen Nessler

Ditambahkan 1,25 mL garam signet

« Dikocok hingga homogen
< Didiamkan selama 10 menit
« Dianalisa dengan spektrofotometer UV-Vis
pada panjang gelombang 430 nm
< Pengukuran absorbansi secara duplo
| Absorbansi |

i. Penentuan Kadafitrat

| 1 mL Limbah Cair Tahu

<+ Dimasukkan dalam Labu Takar 25 mL

* Ditambahkan air demineralisasi sampai tanda batas

¢ Dikocok hingga homogen
\d

25 mL Larutan

< Ditambahkan 1 mL reagen Nessler

- Dikocok hingga homogen

i Didiamkan selama 10 menit

« Dianalisa dengan spektrofotometer UV-Vis

pada panjang gelombang 220 dan 275 nm
Pengukuran absorbansi secara duplo

Absorbansi




Lampiran 2. Perhitungan Regresi Linear Kurva Standar
a) Perhitungan Regresi Linear Kurva Larutan Standar Ammonium

Persamaan Regresi Linear berdpa ¢ & ¢dengan nilai a dan b diperoleh dengan rumus berikut:

tU 1@ Z @ toU
1 +@ z ¢

AT+®QB+U
1 t@ Z B¢

Dengan n = jumlah data

Berikut perhitungampersamaan regresi linear larutan standar yang digunakan:

Konsentrasi | Absorbansi X2 y? Xy
() (v)
1 0,025 1 0.000625| 0.025
5 0,059 25 | 0.003481] 0.0295
10 0,015 100 | 0.0225 1.5
15 0,254 225 | 0.064516] 3.81
20 0,403 400 | 0.162409, 8.06

Jumlah= 51 0,891 751 | 0.253531] 13.69
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b) Perhitungan Regresi Linear Kurva Larutan Standar Nitrat
Persamaan Regresi Linear bertpa A , AeBgan nilai a dan b diperoleh dengan rumus berikut:

10Ut - ©toU

A T 1@ - 8¢
~ 110 8 tU
A T+ - B¢

Dengan n = jumlah data

Berikut perhitungan persamaan regresi linear klinesar

X y X2 y? Xy

5 0.508 25 0.258064 2.54

10 0.673 100 0.452929 6.73

15 0.916 225 0.839056 13.74

20 1.122 400 1.258884 22.44

25 1.387 625 1.923769 | 34.675
Jumlah= 75| 4.606 | 1375 4.732702 | 80.125
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Lampiran 3. Contoh Perhitungan Konsentrasi Ammonium dan Nitrat

a. Contoh Perhitungan Konsentrasi Ammonium
Diketahui nilai absorbansi ammonium adalah 0,138. Persamaan regresi linearnya adalah
U 1 h n-m b w @Maka dapat dicari nilai konsentrasi ammonium yang sesungguhnya.
A =abc

0,138 = 0,0199x- 0,0252
0,138 + 0,0252 =0,0199x
0,1632 = 0,0199x
_h
X -
X =8,2

x adalah konsentrasi ammonium setelah pengenceran 25 x

Konsentrasi ammonium = Konsentrasi setelah pengenceran x faktor pengenceran
=8,2 ppm x 25
=205 ppm

b. Contoh Perhitungan Konsentrasi Nitrat
Diketahui nilai absorbansi ammonium adalah 0,311. Persamaan regresi linearnya
adalah) mh mt 1 p @Makahdapatwlicasi nilai konsentrasi ammonium yang sesungguhnya.
A =abc

0,311 = 0,0441x + 02591
0,311-0,02591 = 0,0441x
0,0519 = 0,0441x
I
X -
X = 6,46

x adalah konsentrasi nitrat, sehingga konsentrasi nitrat sebenarnya adalah 6,46 ppm.



Lampiran 4. Hasil XRF Abu Daun Bambu Petung
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Sampel B
Application | <Standardless>
Sequence | Average of 3
Measurement period - start | 04-Dec-2014 09:54:10
Measurement period - end | 04-Dec-2014 10:02:29
Position | 2
Compound Si K Ca Ti Cr Mn
Conc 58.3+/-1.9 3.44 +/-0.07 30.0+/-08 0.23 +/-0.006 | 0.086 +/-0.004 | 0.70 +/-0.04
Unit % % % % Y% %
Compound Fe Ni Cu Zn Sr Mo
Conc 1.65 +/-0.08 1.24 +/- 0.07 0.20 +/-0.01 0.07 +/-0.005 | 0.42+-0.006 | 4.98 +/-0.19
Unit % % % % % %
Compound Eu Re
Conc 0.12 +/-0.04 0.2 +/-0.02
Unit % %



Lampiran 5. Hasil XRD Silika Abu Daun Bambu Petung
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Scan created:
Description of scan:
16 Februari 2015

Used wavelength K-Alpha
Wavelength (A): 1.54056

Peak search parameter set:
Sct created:
Pcak positions defined by:

As Measured Intensities

Minimum peak tip width (°2Theta): 0.00
Maximum peak tip width (“2Thcta) 1.00
Pcak basc width (°2Theta) 2.00
Minimum significance: 0.60
d-spacing Rclative Angle Background Tip Significance
Intensity Width
(A) (%) (*2Theta) (counts) (*2Theta)
141.80 0.48000 1.09
309.75 024000 0.68
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98,10 0.40000 0.69
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Lampiran 6. Tabel JCPDS Joint Comittee Of Powder Diffraction Standard

14-1394

Wavelength

1 54060

Si02 20 Int h k 1 20 Int h k 1
Silicon Oxide 7597 999* 1 1 0 27.636 2 0 4 2
8774 358 0 2 0 28615 17 0 6 1
12422 159 2 0 O 28615 17 4 2 1
12992 38 1 1 1 29051 19 3 5 0
o T 13717 9 0 2 1 29394 7 2 6 0
ad.: CuKal a: 154060 Filter d-sp. Calculated 14576 97 1 3 0 30.401 2 2 4 2
Cut off: 17.7 Int. Calculated I/Icor.: 2.178 15228 125 2 2 0 30.978 9 8 5 1
Ref: Hoyle, S., Roy, D., Penn State University, University igg?? ?3 ? g (1) g}ggg i}: é g g
Park, Pennsylvania, USA, ICDD Grant—-in—Aid. (1990) 18546 21 2 2 1 31705 15 5 1 0
19.195 9 310 32956 27 4 0 2
Sys.: Orthorhombic 2G.. Cmem (63) 20549 124 0 4 1 33491 23 1 ¥ -1
14.24000 b 20.14000 840000 A 07071 T 21.136 56T 0 0 2 34171 22 5 3 0
- = SRR, S e : = 21939 225 3 1 1 35509 35 2 2 8
4 B ¥ 7 48  mp 22490 46 1 1 2 35559 35 0 8 0
Ref: Schlenker J.. Rohrbaugh W., Chu, P., Zeolites, 5. 355 i a ~ - AN
(1985) 24082 151 2 4 1 36696 25 0 4 3
Dx: 1988 Dri- 1.980 S /FOM: Fan = 100C( 0001 N 24589 20 2 0 2 37.256 7 0 8 1
e A, il ol i ; 24993 125 4 0 0O 37530 41 3 1 3
25287 24 3-8 1 37876 15 2 8 0
Peak height intensity. This phase contains organic material. ggrgi ;g é g g ggggg 12 Z g }
R-factor: 0.091. PSC: 0oC144. To replace 42-391. Mwt: 60.08. 26535 62 4 2 0 38.352 5 5 1 2
Volume[CD]: 2409.07. ) )

20 Int h k 1 20 Int h k 1 20 Int h k 1 20 Int h k 1
38689 13 5 5 0 53.347 7 410 1 63205 28 4 8 4 73150 21 7 1 B
38885 36 2 4 3 53.347 7 8 2 1 64011 26 8 8 0 73370 -13 212 4
39.679 1t 333 53.607 6 311 0 64.147 17 313 1 74.026 2 014 8
40.206 f 55 1 53.762 6 6 4 3 64.147 17 113 2 74.203 2 815 1
41.800 3 08 2 53.762 6 4 4 4 64512 13 1 7 5 74.203 2 99 1
41.987 5 4 2 8 54.179 2 6 8 1 64706 28 8 4 3 74.420 2 845 8
42.239 7 191 54.431 1 i1 7 4 65078 15 8 8 1 74.420 2 118 2
42.549 3 3 72 54.795 1 311 1 65.304 8 7 3 4 74.721 9 86 5
43038 36 0 0 4 55.053 4 ¥ 5 2 65.304 8 412 2 75.462 7 016 0
43.474 6 6 4 1 55.259 T P20 65495 16 10 0 0 75.799 3 178
43774 20 2 8 2 55.407 5 02 56 65.811 8 014 1 75.799 3 65 4 8
43774 20 6 0 2 55.40¢% -5 4.8-3 65.811 8 7 9= 75.985 2 10 68
44018 46 4 8 0 55818 18 012 1 65.990 4 5 3 5 76.849 11 10 8 0
44.498 4 5 5 2 55818 18 8 4 1 66.230 6 10 2 0 76849 11 216 0

44.738 6 6 2 2 56.018 29 5 7 3 66.763 3 00 6

44.738 6 7 10 56018 29 7 1 3 66.903 3 0.8 b

44.913 5 4 4 3 56270 17 212 0 67319 16 313 2

44.974 6 010 0 56.423 6 7 7 1 67505 13 9 7 0

45.388 6 4 8 1 56.672 2 5 9 2 67505 13 4 6 5

45619 13 1 7 3 56.875 3 b 2 2 68227 17 8 8 2

46091 32 5 7 1 57.015 6 2 2 5 68.407 13 8 6 3

46091 32 7 1 1 57.421 3 212 1 68.407 13 612 0

46322 22 010 1 57810 18 0 4 5 68.895 3 656 5

46322 22 1 9 2 57810 18 6 6 3 68.895 3 711 0

46614 31 7 3 0 58403 28 3 1 5 69.123 3 80 4

46844 20 210 0 58651 19 2 8 4 69.440 4 612 1

46844 20 6 6 0 58651 19 6 0 4 69.440 4 10 4 1

47.469 4 5 3 3 59.382 26 2 4 5 69666 11 511 3

48.151 13 6 6 1 59588 15 9 1 1 69.666 11 10 0 2

48.594 2 08 3 59.781 4 8 6 1 69.795 7 610 3

48.594 2 2 44 59.781 4 7 7 2 69.795 % %493 1

49319 28 4 8 2 60.021 4 3 85 70.324 6 1 95

49483 18 4 6 3 60.021. 4 511 0 70.324 6 115 0

50.197 14 010 2 60.215 3 610 0 70.507 5 442 38

50.412 9 40 4 60.790 8 “ 5 8 71.042 2 7T9 3

51.010 4 &5 5 3 60.790 3 212 2 71.042 2 24 8

51.277 4 4 2 4 60.983 5 412 0 71.214 3 6 4 5

51.441 5 414 41 61.127 6 511 1 71.395 2 115 1

51.441 5 % 5 1 61.319 4 610 1 71.607 5 156

51711 16 7 3 2 61.559 2 7°9 0 71.607 5 33 b

51924 11 5 9 0 61.692 2 086 5 71.968 3 8 4 4

52.139 5 820 62268 16 5 9 3 72.489 3 406

52.714 7 193 62649 10 7 9 1 72.489 3 612 2

52.982 6 6 8 0 63071 24 313 0 72.624 3 485

53138 11 5 9 1 63205 28 2 6 5 73451 21 5 % 5

[qepp. - 1997 JCPDS-International Centre for Diffraction Data. All rights reserved

PCPDFWIN

v. 1.30



Lampiran 7. Hasil Uji Luas Permukaan

Isotherm Data

Relative Volume Relative Volume Relative Volume
Pressure Pressure Pressure
[cc/gl [ccig] [cc/g]
4.75800e-02 0.7644 6.98672e-01 2.1617 7.99450e-01 2.7387
7.19080e-02 0.857¢9 7.51693e-01 2.3462 7.50253e-01 2.4875
9.81820e-02 0.9322 7.99840e-01 2.5620 6.95523e-01 2.2510
1.24497e-01 0.9942 8.50463e-01 2.8764 6.54163e-01 2.1196
1.46564e-01 1.0386 8.7118%e-01 3.0641 5.91319e-01 1.9512
1.74375e-01 1.0943 8.95724e-01 3.3510 5.51456e-01 1.8558
1.96811e-01 1.1354 9.20614e-01 3.7848 5.03599e-01 1.7497
2.20005e-01 1.1769 9.47085e-01 4.5888 4.42478e-01 1.6150
2.48959e-01 1.2270 9.61348e-01 5.3052 3.95430e-01 1.5223
2.71444e-01 1.2656 9.70251e-01 5.9016 3.46389e-01 1.4308
2.97709e-01 1.3115 9.80728e-01 6.7825 2.29866e-01 1.3458
3.48088e-01 1.3973 9.90650e-01 8.0097 2.52981e-01 1.2595
3.96203e-01 1.4817 9.51348e-01 6.2748 2.03790e-01 1.1673
4.46429e-01 1.5735 9.28473e-01 5.2418 1.50224e-01 1.0597
5.01705e-01 1.6810 9.02562e-01 4.2817 1.04622e-01 0.9535
5.47697e-01 1.7757 8.7572%e-01 3.6293 4.28630e-02 0.7430
5.95752e-01 1.8831 8.49272e-01 3.1962
6.49886e-01 2.0197 8.27156e-01 2.9569
Multi-Point BET
Data Reduction Parameters Data
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350x
Molec. Wt.: 28.013 g Cross Section: 16.200 a= Liquid Density: 0.808 gicc
Multi-Point BET Data
Relative Volume@STP 1/ [W((Po/P) -1)1] Relative Volume@STP 1/ [W({(Po/P)-1)1
Pressure Pressure
[P/PoO] [cc/gl [P/Po] [cc/gl
4.75800e-02 0.7644 5.2288e+01 1.96811e-01 1.1354 1.7268e+02
7.19080e-02 0.8579 7.2262e+01 2.20005e-01 1.1769 1.9176e+02
9.81820e-02 0.9322 9.3445e+01 2.48952e-01 1.2270 2.1616e+02
1.24497e-01 0.9942 1.1444e+02 2.71444e-01 1.2656 2.3554e+02
1.46564e-01 1.0386 1.3229e+02 2.97709e-01 1.3115 2.5862e+02
1.74375e-01 1.0943 1.5442e+02
BET summary
Slope 819.706
Intercept = 1.255e+01
Correlation coefficient, r = 0.e89882
C constant= 66.301
Surface Area = 4.184 m3g
BJH Pore Size Distribution Adsorption Data
Radius Pore Volume Pore Surf dv(r) ds(r) dV(logr) dS(logr)
Area
[A] [cc/g] [m=/g] [cc/A/g] [m?/A/g] [cc/gl [cc/g]l
15.1717 1.4992e-04 1.9764e-01 9.3855e-05 1.2372e-01 3.2757e-03 4.3182e+00
16.9180 3.1378e-04 3.9135e-01 8.6459e-05 1.0221e-01 3.3645e-03 3.9774e+00
19.0880 5.0675e-04 5.9354e-01 7.8933e-05 8.2705e-02 3.4645e-03 3.86300e+00
21.5205 6.7423e-04 7.4918e-01 6.9196e-05 6.4307e-02 3.4252e-03 3.1832e+00
24.2521 8.6341e-04 9.0519e-01 6.2171e-05 5.1270e-02 3.4672e-03 2.8593e+00
27.9341 1.1049e-03 1.0781e+00 5.5898e-05 4.0021e-02 3.5882e-03 2.5691e+00
32.6466 1.3554e-03 1.2316e+00 4.9079e-05 3.0067e-02 3.6818e-03 2.2556e+00
38.0200 1.6807e-03 1.3983e+00 4.2555e-05 2.1812e-02 3.8112e-03 1.9534e+00
47.9493 2.0653e-03 1.5587e+00 3.7647e-05 1.5703e-02 4.1407e-03 1.7271e+00
1.7732 2.6294e-03 1.7413e+00 3.2361e-05 1.0477e-02 4.5723e-03 1.4803e+00
75.9462 2.9738e-03 1.8321e+00 3.1559e-05 8.3102e-03 5.5023e-03 1.4508e+00
90.5634 3.4993e-03 1.9481e+00 2.8683e-05 6.3343e-03 5.9608e-03 1.3164e+00
114.6142 4.2923e-03 2.0865e+00 2.6628e-05 4.6465e-03 6.9876e-03 1.2193e+00
160.2996 5.7384e-03 2.2669e+00 2.3480e-05 2.9295e-03 8.5588e-03 1.0679e+00
224.8546 6.9973e-03 2.3789e+00 1.8644e-05 1.6583e-03 9.5801e-03 8.5211e-01
295.8996 8.0233e-03 2.4482e+00 1.3759e-05 9.3001e-04 9.3249e-03 6.3028e-01
421.7408 9.4993e-03 2.5182e+00 8.3335e-06 3.9520e-04 7.9723e-03 3.7806e-01
772.6065 1.1490e-02 2.5688e+00 3.7948e-06 9.8233e-05 6.4830e-03 1.6782e-01
Surface Area = 2.570 m3*/g
Pore Volume = 0.011 cc/g
Pore Radius Dv(r) = 15.172 A
Average Pore Size summary
Average pore Radius = 5.92175e+01




Lampiran 8. Foto-foto Penelitian

Daun Bambu Petung Abu Daun Bambu Petung Abu + NaOH

Larutan Natrium Silikat Silika Gel Silika Setelah Kalsinasi

Aplikasi pada Limbah Ayakan Mortal

Instrumen XRF Instrumen XRD Instrumen SAA



