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ABSTRAK
SINTESIS BIOADSORBEN MAGNETIT/NANOSELULOSA
DARI PELEPAH POHON SALAK (Salacca zalacca) DAN
APLIKASINYA SEBAGAI ADSORBEN ZAT WARNA CONGO
RED

Oleh :
Atifa Nur Nazira
22106030043

Pembimbing :
Didik Krisdiyanti, S. Si., M. Sc

Penelitian ini telah dilakukan sintesis bioadsorben magnetit/nanoselulosa
dari pelepah salak dan aplikasinya sebagai adsorben zat warna congo red. Penelitian
ini bertujuan mensintesis, mengkarakterisasi, dan mengkaji kinerja adsorben
magnetit/nanoselulosa dari pelepah pohon salak. Metode sintesis nanoselulosa
dilakukan secara hidrolisis asam dan sintesis Fe3Os/nanoselulosa secara
kopresipitasi in situ dengan variasi nanoselulosa 25, 50, dan 75 mL yang
dikarakterisasi dengan FTIR, XRD, SEM, dan GSA. Studi adsorpsi zat warna congo
red dikaji kinetika, isoterm, analisis pH, serta analisis massa. Fe3Os/nanoselulosa
hasil sintesis yang dikarakterisasi menggunakan FTIR menunjukkan ketiga variasi
terdapat vibrasi ulur -OH nanoselulosa pada bilangan gelombang 3488 dan OH
tekuk pada 1642 cm™! serta pita khas Fe-O pada bilangan gelombang 582-584 cm™.
Hasil difraktogram XRD ketiga variasi komposit menunjukkan kesesuaian dengan
standar material Fe3O4 (JCPDS No. 19-0629) pada 28 30° (220), 35° (311), 43°
(400), 57° (511), 62° (440) yang sesuai dengan struktur oksida besi magnetik
kristalin. Hasil pengukuran kristal yaitu 14,75 nm; 15,44 nm; 13,96 nm dan derajat
kristalinitas yaitu,38,56%; 43,04%;.dan.52,55%.,Hasil SEM, menunjukkan partikel
magnetit kurang terdistribust merata karena rendahnya kandungan nanoselulosa.
Hasil analisis permukaan menunjukkan luas permukaan sebesar 49,91 m*/g, volume
pori 0,2455%ee/g "dan rata-rata ukuran ‘port 8;63 nm. Hasil-uji' aktivtas adsorpsi
menunjukkan kinerja-adserbentefektif di bawah pHp.. dan semakin banyak jumlah
adsorben semakin tinggi persenitas = adsorpsi. = Adsorpsi congo red oleh
Fe3Os/nanoselulosa mengikuti model kinetika orde dua semu (PSO) Ho dan model
isoterm adsorpsi Langmuir. Selama proses adsorpsi, interaksi antara
FesOg4/nanoselulosa dan congo red diduga melalui mekanisme elektrostatik.

Kata kunci : adsorpsi, congo red, kopresipitasi, magnetit, nanoselulosa
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ABSTRACT
SYNTHESIS OF MAGNETITE/NANOCELLULOSE FROM
SALAK (Salacca zalacca) FRONDS AND ITS APPLICATION
FOR CONGO RED DYE REMOVAL

By :
Atifa Nur Nazira
22106030043

Adyviser :
Didik Krisdiyanti, S. Si., M. Sc

This study reports the synthesis of a magnetite/nanocellulose bioadsorbent
derived from salak fronds and its application as an adsorbent for Congo red dye.
The objectives of this research were to synthesize, characterize, and evaluate the
performance of magnetite/nanocellulose adsorbents derived from salak fronds.
Nanocellulose was synthesized using an acid hydrolysis method, while FesO4/
nanocellulose was prepared via in situ co-precipitation with variations of
nanocellulose volume (25, 50, and 75 mL). The obtained materials were
characterized using FTIR, XRD, SEM, and GSA. The adsorption study of Congo
red dye included kinetic analysis, isotherm modeling, as well as the effects of pH
and adsorbent mass. FTIR characterization of the synthesized FesOs/nanocellulose
showed that all variations exhibited O—H stretching vibrations of nanocellulose at
3488 cm™ and O-H bending at 1642 cm!, along with a characteristic Fe—O band
at 582-584 cm™'. XRD diffractograms of all composite variations were consistent
with the standard FesO4 material (JCPDS No. 19-0629), showing diffraction peaks
at 20 values of 30° (220), 35° (311), 43° (400), 57° (511), and 62° (440), confirming
the crystalline structure of magnetic iron oxide. The crystallite sizes were 14.75 nm,
15.44 nm, and 13.96 nm, with degrees of crystallinity of 38.56%, 43.04%, and
52.55%, respectively, SEM analysis indicated that magnetite particles were not
uniformly distributed ‘due-‘to ' the low nanocellulese-content. Surface analysis
revealed.a specific surface area of 49.91 ' m?/g, a pore volume of 0.2155 cc/g, and
an average pore size of 8.63 nm. ' Adsorption activity tests showed that the adsorbent
performed effectively,at pH values below pHpc, and that inereasing the adsorbent
mass improved the-adsorption percentage. The adsorption of Congo red by
FesOas/nanocellulose followed the pseudo-second-order (PSO) kinetic model
proposed by Ho and the Langmuir adsorption isotherm model. During the
adsorption process, the interaction between FesOs/nanocellulose and Congo red is
presumed to occur through an electrostatic mechanism.

Keywords: adsorption, Congo red, co-precipitation, magnetite,
nanocellulose
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BAB I
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Industrialisasi tekstil menjadi kontributor yang signifikan terhadap polusi
air karena pelepasan jenis limbah pewarna sintesis khususnya zat warna azo yang
bersifat kompleks, karsinogenik, dan tahan terhadap degradasi lingkungan
(Oladoye dkk., 2024). Pewarna azo seperti congo red dengan karakteristik ikatan -
azo terkonjugasi dan resonansi membuat pewarna ini sangat stabil terhadap cahaya
dan lingkungan yang agresif serta bersifat karsinogenik (Harja dkk., 2022; Lade
dkk., 2015). Pewarna congo red sangat beracun, menimbulkan risiko signifikan
bagi kehidupan perairan ketika mencemari sistem perairan. Oleh karena itu,
diperlukan langkah-langkah efektif untuk mengurangi dampak lingkungan dari
limbahnya (Siddiqui dkk., 2023).

Salah satu metode yang menjanjikan adalah adsorpsi karena
pengaplikasiannya yang mudah, efektivitas yang tinggi, dan tidak memberikan
potensi bahaya.(Fauzi dkk., 2021). Teknologi adsorpsi'sangat bergantung pada jenis
material adsorben yang digunakan. Magnetit (Fe3O4) menjadi salah satu bahan
adsorben yang menarik’ karena " memiliki- sifat ‘superparamagnetik, luas
permukaannya yang tinggi, kompatibilitas yang baik, toksisitas rendah, dan
magnetisasi saturasi tinggi terhadap medan magnet eksternal. Namun, sintesis
nanomaterial magnetit memiliki tantangan dalam proses penyiapan yang dapat
menyebabkan perubahan ukuran, aglomerasi berat, dispersi yang buruk, kristalisasi

yang tidak memadai, serta respon magnetik yang rendah (Amiralian dkk., 2020).



Di sisi lain, nanoselulosa sebagai material berbasis biomassa memiliki
potensi besar sebagai adsorben yang dapat diisolasi dari limbah biomassa lokal,
seperti pelepah pohon salak dengan kandungan tinggi selulosa sebesar 35,32%.
Nanoselulosa memiliki karakteristik unggul karena luas permukaan tinggi,
kekakuan mekanis tinggi, derajat kristalin tinggi, stabilitas dalam air, dan tegangan
permukaan tinggi sehingga mendukung penggunaannya dalam pengolahan air
limbah (Barhoum dkk., 2019). Nanoselulosa memiliki kemampuan dispersi yang
besar dalam air sehingga dapat mengadsorpsi adsorbat dengan baik (Pham dkk.,
2023a). Namun, stabilitas dispersi yang tinggi dari partikel ini memunculkan
masalah dalam tahap pemisahan adsorben dari sistem air (Salama dkk., 2021).

Berdasarkan keterbatasan masing-masing material, pengembangan
komposit magnetit/nanoselulosa menjadi solusi dengan menggabungkan
keunggulan keduanya. Sintesis magnetit secara in situ pada nanoselulosa akan
meningkatkan gugus fungsi -OH sebagai situs nukleasi sehingga memungkinkan
pembentukan nanopartikel yang terdistribusi merata dan mengurangi aglomerasi.
Penambahan nanoselulosa akan membentuk partikel dengan ukuran yang lebih
kecil (Yang dkk:., 2025; ‘Amiraliah et al., [2020). Material nanokomposit
Fe;Os/nanoselulosa_responsif terhadap medan magnet dapat diaplikasikan secara
luas, seperti pemurnian limbah yang memungkinan material ini dipisahkan dan
digunakan kembali, sehingga menurunkan biaya pengolahan air limbah (Alvarez
dkk., 2018).

Beberapa  penelitian  telah  melaporkan sintesis komposit
nanoselulosa/magnetit secara kopresipitasi in situ. Sebagian besar penelitan masih

berfokus pada karakterisasi terhadap pengaruh rasio jumlah nanoselulosa



(Jani¢ijevi¢ dkk., 2022), kajian adsorpsi logam berat (Pham dkk., 2023b) dan
degradasi zat warna (Amiralian dkk., 2020). Namun, kajian spesifik terhadap
kinerja adsorpsi nanoselulosa/magnetit terhadap zat warna cong red masih terbatas.
Selain itu, beberapa penelitian sebelumnya masih menunjukkan aglomerasi
magnetit yang akan mempengaruhi distribusi partikel, luas permukaan adsorben,
dan efektivitas adsorpsi.

Oleh karena itu, penelitian ini akan mengembangkan komposit
magnetit/nanoselulosa dari pelepah salak, mengkaji lebih lanjut sifat permukaannya
menggunakan instrumen GSA dan mengkaji fenomena adsorpsinya terhadap zat
warna congo red. Sintesis komposit bioadsorben ini memanfaatkan nanoselulosa
dari limbah pelepah pohon salak dengan prekusor magnetit yaitu FeClz 6H>O dan
FeSO47H>O melalaui kopresipitasi in situ. Sintesis komposit magnetit secara
kopresipitasi in situ pada permukaan nanoselulosa akan mencegah aglomerasi
partikel magnetit dan memungkinkan distribusi partikel magnetit yang lebih
merata. Hal ini diharapkan dapat meningkatkan luas permukaan spesifik dan jumlah
situs aktifnya yang akan dibuktikan dengan karakterisasi komposit dengan FTIR,
XRD, SEMjdan GSAL Karakterisasi tersebut pada kompositmagnetit/nanoselulosa
akan memberikan informasi gugus fungsi, struktur Kristal, ukuran partikel, dan sifat
porositas yang diharapkan memiliki kinerja adsorpsi yang tinggi terhadap zat warna
congo red. Penentuan kinerja adorpsi akan dikaji pada kinetika adsorpsi, isoterm
adsorpsi, serta analisis pengaruh parameter pH dan massa adsorben terhadap
adsorpsi congo red. Penelitian ini diharapkan dapat memberikan kontribusi
terhadap pengembangan material adsorben berbasis biomassa lokal yang ramah

lingkungan dan berkelanjutan untuk aplikasi pengolahan air limbah.
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. Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini adalah sebagai berikut.
Sintesis magnetit/nanoselulosa dengan metode kopresipitasi menggunakan
prekusor FeSO4.7H>0 dan FeCl; 6H,0O dengan rasio Fe’*/Fe?" dijaga konstan
2:1.
Metode isolasi nanoselulosa dari pelepah pohon salak menggunakan metode
hidrolisis asam dan ultrasonikasi.
Bioadsorben = magnetit/nanoselulosa  dikarakterisasi  sifat kristalinitas
menggunakan X-Ray Diffraction (XRD), sifat gugus fungsi menggunakan
Fourier Transform Infrared (FTIR), sifat morfologi menggunakan Scanning
Electro Microscopy (SEM), dan sifat luas permukaan menggunakan Gas
Sorption Analyzer (GSA).
Zat warna yang digunakan adalah congo red dalam bentuk larutan tunggal.
Uji aktivitas untuk mengkaji kinetika, isoterm, serta pengaruh pH dan massa
adsorben dilakukan dengan sampel bioadsorben magnetit/nanoselulosa variasi
25 mL.
Parameter-adsorpst yang-diuji terbatas pada pengaruh waktu kontak (15, 30,
60,90, dan 120 menit), pengaruh konsentrasi awal zat warna congo red (10,
15, 20, 25, dan-30 ppm), pengaruh pH larutan (pH ‘3, 5, 7, 9) dan massa
adsorben (5mg/L, 10 mg/L, dan 15 mg/L).
Konsentrasi congo red setelah proses adsorpsi dianalisis menggunakan

spektrofotometri UV-Vis pada panjang gelombang maksimum congo red.
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C. Rumusan Masalah
Rumusan masalah yang akan dikaji berdasarkan pemaparan latar belakang

masalah adalah sebagai berikut :

1. Bagaimana sintesis dan karakterisasi bioadsorben magnetit/nanoselulosa dari
pelepah pohon salak menggunakan instrumen XRD, FTIR, SEM, dan GSA?

2. Bagaimana pengaruh variasi pH, jumlah adsorben, waktu kontak, dan
konsentrasi zat warna terhadap kemampuan adsorpsi zat warna congo red oleh

magnetit/nanoselulosa pelepah pohon salak?

D. Tujuan Penelitian
Berdasarkan latar belakang dan rumusan masalah yang telah diuraikan

sebelumnya, maka tujuan penelitian ini adalah sebagai berikut :

1. Mensintesis dan mengkarakterisasi bioadsorben magnetit/nanoselulosa dari
pelepah pohon salak dengan instrumen FTIR, SEM, XRD, dan GSA.

2. Mengkaji pengaruh pH, pengaruh massa adsorben, kinetika adsorpsi, dan
isoterm pada aktivitas adsorpsi zat warna congo red oleh magnetit/nanoselulosa

dari pelepah salak.

E. Manfaat Penelitian
Manfaat penelitian ini‘adalah mengembangkan ilmu pengetahuan mengenai

karakterisasi dan uji-aktivitas magnetit/nanoselulosa dari limbah pelepah pohon
salak sebagai adsorben. Penelitian ini menyediakan informasi magnetit
FesOs/nanoselulosa sebagai adsorben berdasarkan analisis FTIR, XRD, SEM, dan
GSA. Informasi hasil karakterisasi gugus fungsi, struktur kristalinitas, dan
morfologi adsorben akan memberikan pengaruh pada sifat luas permukaan serta
porositas yang diharapkan dapat meningkatkan kinerja adsorpsi. Penelitian ini juga

diharapkan dapat mengkaji kinerja adsorpsi melalui kinetika adsorpsi, isoterm



adsorpsi, pengaruh pH, serta pengaruh massa adsorben terhadap aktivitas
bioadsorben magnetit/nanoselulosa dari pelepah pohon salak untuk mengetahui
fenomena adsorpsi limbah zat warna congo red. Penelitian ini juga memanfaatkan
limbah pelepah pohon salak yang belum banyak digunakan untuk mendukung

pengembangan teknologi pengolahan air limbah yang berkelanjutan.



BABYV
KESIMPULAN

A. Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan bahwa :

1.

Hasil karakterisasi menunjukkan magnetit berhasil disintesis di permukaan
nanoselulosa. Karakterisasi FTIR pada 25 mL, 50 mL, dan 75 mL memberikan
hasil serapan khas magnetit pada bilangan gelombang 584 cm™' dan gugus
fungsi nanoselulosa dengan pergeseran pada bilangan gelombang 3400 cm!
yang menunjukkan adanya interaksi ikatan hidrogen antara gugus -OH selulosa
dengan magnetit. Puncak difraksi pada XRD sesuai dengan data JCPDS No.
19-0629 dengan ukuran kristal 14,75 nm; 15,44 nm; 13,96 nm dan kristalinitas
38,56%; 43,04%; 52,55%. Hasil SEM magnetit/nanosleulosa 25 mL
menunjukkan permukaan dan ukuran yang terdistribusi kurang merata dan
adanya agregasi. Hasil analisis GSA menunjukkan luas permukaan 49,91 m?%g,
rata-rata volume pori 0,2155 cc/g, dan rata-rata ukuran pori 8,63 nm.

Berdasarkan ujiaktivitas-adsorpsi Fe3Os/nanoselulosa pada larutan congo red,
semakin besar massa adsorben maka semakin tinggi persen teradsorpsinya.
Interaksi adsorben dan-adsorbat terjadi secara elektrotatis dan ikatan hidrogen
yang efektif pada pH dibawah pHp.. adsorben 5,69. Hal ini didukung oleh
kajian kinetika adsorpsi Pseudo Second Orde Ho dan isoterm adsorpsi
Langmuir yang menggambarkan lapisan tunggal/monolayer melalui interaksi
kemisorpsi. Kinetika adsorpsi mengikuti model Pseudo Second Orde Ho

dengan nilai korelasi 0,9884; nilai qe 44,64 mg/g; dan konstanta laju adsorpsi
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(h) sebesar 0,00156 g/mg.min. Isoterm adsorpi penelitian ini mengikuti model
Isoterm Langmuir dengan nilai korelasi 0,9848; nilai konstanta langmuir Kp
sebesar 0,802 L/mol, kapasitas adsorpsi lapisan tunggal maksimum sebesar
nilai 43,103 mg/g, yang mengindikasikan proses adsorpsi berlangsung secara

kemisorpsi monolayer.

. Saran

Melakukan karakterisasi SEM dan GSA pada seluruh variasi untuk mengetahui
pengaruh jumlah nanoselusa terhadap distribusi partikel, luas permukaan,
volume pori, dan ukuran pori adsorben magnetit.

Uji aktivitas adsorpsi FesOs/nanoselulosa dilakukan lebih lanjut pada limbah
zat warna untuk melihat secara aplikatif kemampuan adsorben dalam menyerap

limbah tekstil.
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