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Abstract

In this research, snake fruit (salacca) peel based activated carbons were prepared by ZnCl, activation using
microwave heating method. By using microwave heating, it is expected that the energy consumption in the
activation process will be more efficient than that obtained by conventional heating. The effects of mass ratio
of snake fruit peel to ZnCl, (1:2 and 1:4), microwave power (130 watt, 230 watt, 380 watt, 540 watt, and 700
watt), and microwave radiation time (5, 15, 20, and 25 minutes) on the characteristics of activated carbons
were investigated in detail. Activated carbons with BET surface area of 1796 m?/g were obtained at mass ratio
of snake fruit peel to ZnCl, of 1:4, microwave power of 540 watt, and 25 minutes of radiation time. Activated
carbons were then used for adsorption of Cu(ll) metal ions with initial concentration variations of 100, 150,
200, 250, and 300 ppm. Isotherm models used were Langmuir and Freundlich. From adsorption process, it
was found that Langmuir model fitted experiment data well, with maximum adsorption capacity of 1262.62 mg
Cu?*/g activated carbons. Kinetic model that were studied were pseudo first order, pseudo second order, and
intraparticle diffusion mechanism. It was found that kinetic data followed well the pseudo second order model.

Keywords: activated carbon, snake fruit peel, ZnCl, chemical activation, microwave, heavy metal Cu (I1)

Pendahuluan

Adsorpsi adalah kontak yang melibatkan fasa padatan dengan fluida (cair atau gas) sehingga terjadi perpindahan
massa dari fasa fluida ke padatan (Treybal, 1981). Dalam adsorpsi melibatkan adsorben dan adsorbat. Salah satu jenis
adsorben yang banyak digunakan adalah karbon aktif. Karbon aktif merupakan karbon dengan bentuk yang tidak
beraturan yang memiliki luas permukaan yang besar, porositas yang tinggi, kemampuan penyerapan yang tinggi
(Makeswari, et al., 2012). Karbon aktif yang diinginkan adalah karbon aktif yang mengandung volume mikropori
yang besar dengan distribusi ukuran pori yang tepat agar dapat menyerap molekul dengan ukuran yang berbeda
(Marsh, et al., 2006). Selain itu karbon aktif harus memiliki kestabilan termal dan reaktivitas yang rendah pada
asam/basa (Hesas, et al., 2013). Pada saat ini, karbon aktif digunakan sebagai adsorben dalam pengolahan air limbah,
pemurnian air minum, penghilangan bau, warna, rasa zat organik/anorganik, dan catalyst supports (Makeswari, et al.,
2012; Zhang, et al., 2013; Hesas, et al., 2013; Bansal, et al., 2005).

Dalam penelitian ini, digunakan kulit salak sebagai precursor. Sintesis karbon aktif dari kulit salak telah
dilakukan sebelumnya, namun pemanasan yang digunakan adalah pemanasan konvensional. Hasil sintesis karbon
aktif dari kulit salak pada penelitian yang pernah dilakukan disajikan pada Tabel 1.

Tabel 1. Hasil Sintesis Karbon Aktif dari Kulit Salak dengan Pemanasan Konvensional

Impregan Kondisi (rasio ; temperatur (°C)) Sper (M%) Referensi
KOH 1:4, 800 1939 (Vincent, et al., 2015)
ZnCl, 1:4, 700 1437,97 (Tanumiharja, et al., 2015)
H3PO, 1:4, 600 691,59 (Angela, et al., 2015)
K,CO3 1:2, 800 888,9 (Andreas, et al., 2015)

Pemanasan konvensional menyebabkan terjadinya thermal gradient sehingga dibutuhkan waktu pemanasan yang
lebih panjang dan menyebabkan konsumsi energi yang tidak efektif (Hesas, et al., 2013; Hesas, et al., 2013).
Berdasarkan penelitian, telah dilakukan sintesis karbon aktif dari biomassa menggunakan metode lain, yaitu
menggunakan pemanasan microwave. Dengan menggunakan pemanas microwave dalam produksi karbon aktif,
terdapat beberapa keuntungan dibandingkan dengan metode konvensional seperti karbon aktif yang dihasilkan
seragam dan homogen, penggunaan energi lebih efisien sehingga mengurangi biaya produksi, waktu proses
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pembentukan karbon aktif lebih singkat, peralatan operasi yang lebih kecil, dapat diterapkan pada berbagai skema
reaksi, meningkatkan yield, dan produk hasil yang lebih bersih (Hesas, et al., 2013; Zaini, et al., 2013; Hayes, 2002).
Melalui pemanasan dengan microwave, energi diubah menjadi panas secara langsung pada bagian dalam sampel
melalui dipole rotation dan ionic conduction sehingga thermal gradient dapat dikurangi (Zhang, et al., 2013; Zaini, et
al., 2013).

Aktivasi yang digunakan pada penelitian ini adalah aktivasi kimia senyawa ZnCl,. Pada proses karbonisasi, ZnCl,
akan membatasi/ mengurangi pembentukan tar dengan menggantikannya menjadi pembentukan karbon padat, setelah
karbonisasi ZnCl, masih terdapat didalam partikel sehingga dibutuhkan proses pencucian untuk menghilangkan ZnCl,
tersebut yang menghasilkan porositas. Pencucian setelah karbonisasi dilakukan dengan menggunakan HCI dan air
distilasi untuk menghilangkan ZnCl, yang menempati pori — pori karbon aktif sehingga menghasilkan karbon dengan
porositas tertentu (Rodriguez-Reinoso, 2002).

Metode Penelitian

Penelitian ini dibagi menjadi tiga tahap utama yaitu sintesis karbon aktif, analisa BET, dan proses adsorpsi logam
berat tembaga (I1). Pada tahap sintesis kulit salak dibagi menjadi dua tahap yaitu tahap persiapan awal kulit salak dan
tahap aktivasi karbonisasi secara simultan. Persiapan kulit salak dilakukan dengan pencucian, pembilasan,
pengeringan, penghalusan, dan pengayakan. Selanjutnya dilakukan tahap aktivasi dan karbonisasi secara simultan.
Langkah awal yang dilakukan adalah dengan membuat larutan ZnCl, dengan konsentrasi 15%-w, setelah itu larutan
ZnCl, dicampurkan dengan kulit salak pada rasio tertentu. Campuran kemudian dikeringkan dalam oven, hasil
pengeringan dimasukkan dalam reaktor quartz dan reaktor tersebut dimasukkan ke dalam microwave yang telah
dimodifikasi dan dilakukan pengaliran gas N,. Pemanasan dilakukan pada daya dan waktu yang divariasikan sehingga
diperoleh karbon aktif. Karbon aktif yang dihasilkan selanjutnya digerus dengan menggunakan mortar. Setelah itu
dilakukan pencucian dengan menggunakan HCI dan air distilasi hingga pH air pencuci mendekati pH aquadest
kemudian dilakukan pengeringan. Karbon aktif hasil pencucian ditimbang untuk mengetahui perolehan karbon aktif.

Karbon aktif selanjutnya dianalisa dengan analisa BET untuk mengetahui luas permukaan karbon aktif yang
dihasilkan. Karbon aktif dengan luas permukaan tertinggi akan diaplikasikan dalam adsorpsi logam berat tembaga
(). Pada proses adsorpsi dilakukan variasi konsentrasi awal sebesar 100, 150, 200, 250, dan 300 ppm. Pengukuran
konsentrasi logam berat dilakukan dengan menggunakan instrumen spektrofotometer UV-Vis. Data proses adsorpsi
digunakan untuk menentukan model dan parameter isotherm adsorpsi dan kinetika adsorpsi.

Hasil dan Pembahasan

Sintesis Karbon Aktif

Rasio massa kulit salak : massa ZnCl, berpengaruh terhadap luas permukaan dan perolehan karbon aktif yang
dihasilkan. Kondisi ini ditinjau dengan mengamati perbedaan rasio massa kulit salak : massa ZnCl, (1:2 dan 1:4)
pada daya 700 watt dan waktu yang divariasikan pada 5, 15, 20, dan 25 menit.

2000 30
g 1500 ) 2 e | ) _
= 5 menit 5 < 5 menit
. 1000 o y- - o
& & . 15 menit 3 20 15 menit
SE 500 - _ e
w 0 | | 20 menit s - ¥ 20 menit
= Y5 agi - - .
— 1:2 1:4 B2 memt 1:4 =2 ® 25 menit

o _ Massa Kulit Salak: Massa ZnCI2
Massa Kulit Salak : Massa ZnCl,
@ _ (b)
Gambar 1. Pengaruh rasio impregnasi dan waktu (a) terhadap luas permukaan (b) terhadap % rendemen

Dari Gambar la. dapat dilihat secara jelas bahwa pada penggunaan rasio massa kulit salak : massa ZnCl, 1:4
diperoleh luas permukaan yang lebih besar dibandingkan pada rasio massa kulit salak : massa ZnCl, 1:2. Hal ini
diduga disebabkan karena semakin besar rasio yang digunakan maka jumlah ZnCl, sebagai aktivator akan semakin
banyak, semakin banyak jumlah ZnCl, yang digunakan maka semakin banyak pula ZnCl, yang menempati pori —
pori karbon aktif sehingga setelah pencucian diperoleh pori yang semakin banyak dan luas permukaan yang semakin
besar. Hasil ini memiliki kecenderungan yang sama dengan hasil yang diperoleh oleh Deng (2009) bahwa semakin
meningkatnya rasio impregnant (g ZnCl, : g precursor) maka akan menyebabkan semakin banyak komponen volatil
yang menguap dan menyebabkan pembentukan pori yang semakin banyak sehingga meningkatkan luas permukaan
karbon aktif yang dihasilkan (Deng, et al., 2009).
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Dari Gambar 1b. dapat diamati bahwa pada penggunaan rasio massa kulit salak : massa ZnCl, 1:4 diperoleh %
rendemen yang lebih kecil dibandingkan pada rasio massa kulit salak : massa ZnCl, 1:2. Hal ini diduga disebabkan
karena semakin besar rasio yang digunakan maka jumlah ZnCl, sebagai aktivator akan semakin banyak, semakin
banyak jumlah ZnCl, maka pori yang terbentuk pada karbon akan semakin banyak dimana ZnCl, akan
menyebabkan komponen volatil yang menyusun karbon banyak menguap sehingga mengurangi massa karbon dan
menurunkan perolehan karbon. ZnCl, berperan sebagai dehydration agent yang menghambat pembentukan tar
ataupun cairan yang menutupi pori. (Deng, et al., 2009) Hal ini mengakibatkan pergerakan komponen volatil
melewati pori tidak terhalang sehingga komponen volatil akan dilepaskan dari permukaan karbon aktif selama
aktivasi yang mengakibatkan terjadinya penurunan yield (Hesas, et al., 2013; Lua, et al., 2005; Makeswari, et al.,
2012; Deng, et al., 2009).

Dari Gambar la. dengan menggunakan rasio 1:2 dapat diperhatikan pengaruh waktu terhadap luas permukaan
karbon yang dihasilkan. Pada rasio 1:2 dengan daya 700 watt, semakin lama waktu pemanasan, maka akan
menyebabkan meningkatnya luas permukaan karbon aktif yang dihasilkan. Namun pada kondisi melebihi waktu
optimum (20 menit), terjadi penurunan luas permukaan yang signifikan. Hasil penelitian ini didukung oleh
penelitian yang dilakukan oleh Zhong (2012) dimana semakin panjang waktu pemanasan maka pori yang terbentuk
akan semakin banyak dan meningkatkan kapasitas adsorpsi (Zhong, et al., 2012). Namun menurut Li (2008), apabila
waktu radiasi microwave melebihi batas tertentu maka pori yang terbentuk pada karbon akan menjadi terbakar
sehingga menurunkan kapasitas adsorpsi (Li, et al., 2008). Menurut Lua (2005), apabila waktu pemanasan melebihi
waktu optimum akan menyebabkan tertutupnya pori yang telah terbentuk (Lua, et al., 2005).

Berdasarkan Gambar 1b, semakin lama waktu radiasi microwave mengakibatkan terjadinya penurunan perolehan
karbon aktif, baik pada rasio 1:2 maupun rasio 1:4. Hal ini disebabkan karena semakin lama waktu pemanasan maka
komponen volatil penyusun karbon yang menguap akan semakin banyak dan pori yang terbentuk semakin banyak
sehingga perolehan karbon menjadi lebih sedikit. Hasil penelitian ini sesuai dengan teori dimana semakin
bertambahnya waktu yang melebihi batas tertentu, maka terjadi penurunan perolehan dari karbon aktif (Deng, et al.,
2009). Menurut Lua (2005) semakin lama waktu yang digunakan untuk karbonisasi, maka akan menyebabkan lebih
banyaknya komponen volatil yang menguap dan menyebabkan penurunan perolehan (Lua, et al., 2005).

Variasi daya microwave mempengaruhi luas permukaan dan perolehan karbon aktif yang dihasilkan. Kondisi ini
ditinjau dengan melakukan variasi terhadap daya yang digunakan pada rasio massa kulit salak : massa ZnCl, sebesar
1:4 dan waktu pemanasan 25 menit. Pengaruh daya microwave terhadap luas permukaan dan % rendemen pada
Gambar 2.
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Gambar 2. Pengaruh daya microwave (a) terhadap luas permukaan (b) terhadap %rendemen

Dari Gambar 2a. dapat dilihat secara jelas bahwa semakin besar daya yang digunakan maka luas permukaan
mengalami peningkatan. Namun apabila melebihi daya optimum, maka akan terjadi penurunan luas permukaan.
Dari hasil penelitian, diperoleh bahwa daya optimum sebesar 540 watt. Hasil penelitian ini sesuai dengan hasil yang
diperoleh oleh Zhong (2012) pada penelitian sintesis karbon aktif dari kulit kacang dimana apabila temperatur yang
digunakan semakin tinggi (yang disebabkan karena penggunaan daya yang semakin besar) maka akan menyebabkan
terbentuknya pori yang semakin banyak, namun apabila melebihi kondisi optimum akan menyebabkan penurunan
luas permukaan dan pori yang terbentuk semakin sedikit yang diakibatkan karena pori yang terbentuk pada karbon
aktif membesar atau terbakar pada daya yang melewati daya optimum (Makeswari, et al., 2012; Zhong, et al., 2012).

Hasil penelitian yang dilakukan oleh Mohanty, Mousam, Meikap, dan Biswas (2005) menunjukkan pada
penggunaan temperatur karbonisasi yang rendah, dihasilkan luas permukaan karbon aktif yang rendah. Hal ini
karena pada penggunaan temperatur yang rendah, panas yang diberikan tidak mampu menguapkan komponen volatil
yang dibutuhkan dalam pembentukan pori (Mohanty, et al., 2005). Dengan meningkatkan temperatur, maka akan
menaikkan solid density dari karbon aktif karena terjadi pelepasan komponen volatil dan meningkatkan kandungan
karbon (Lua, et al., 2005), selain itu dengan meningkatkan temperatur maka akan semakin banyak active site dan
pori yang terbentuk (Makeswari, et al., 2012). Pada penggunaan temperatur yang lebih tinggi, akan terjadi
penurunan luas permukaan karena terjadi efek sintering (Lua, et al., 2005; Liou, 2010; Mohanty, et al., 2005).
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Berdasarkan Gambar 2b. dapat diamati bahwa semakin besar daya yang digunakan maka perolehan karbon aktif
cenderung menurun. Hal ini disebabkan karena semakin besar daya yang diberikan akan mengakibatkan
pembentukan pori yang semakin banyak sehingga volume lowong dalam karbon aktif akan semakin banyak yang
menyebabkan terjadinya penurunan perolehan karbon aktif. Hasil ini didukung oleh teori yang dikemukakan oleh
Deng (2009), yaitu semakin besar daya yang digunakan maka pori yang terbentuk akan semakin banyak, namun
ketika melebihi batas daya tertentu, kelebihan energi akan mengakibatkan sejumlah karbon terbakar dan struktur
pori menjadi rusak (Deng, et al., 2009). Selain itu, penurunan perolehan akan semakin meningkat seiring dengan
peningkatan temperatur. Menurut Hesas (2013), penurunan perolehan akan terjadi pada penggunaan daya
microwave yang lebih tinggi karena terdapatnya pori yang terbakar, pelebaran pori, serta tar dan komponen volatil
terlepas dengan lebih cepat sehingga meningkatkan weight loss (Hesas, et al., 2013).

Proses Adsorpsi

Dalam penelitian ini, karbon aktif yang dihasilkan selanjutnya diaplikasikan dalam penyerapan logam Cu (lI).
Karbon aktif yang digunakan untuk penyerapan logam Cu adalah karbon aktif dengan luas permukaan terbaik yaitu
1796,788 m’/g yang diperoleh pada kondisi rasio massa kulit salak : massa ZnCl, sebesar 1:4, daya microwave 540
watt, dan waktu radiasi 25 menit. Hasil parameter isotermal setiap model seperti yang disajikan pada Tabel 2. Dari
Tabel 2. tampak bahwa dari kedua model isotermal yang paling sesuai adalah model isotermal Langmuir dengan
nilai gm sebesar 1262,62 m?g.

Tabel 2. Parameter Model Adsorpsi Isotermal
Isotermal Langmuir

Adsorben Qm (mg logam Cu®/g KA) Ka (L/mg logam Cu®") R?
Karbon Aktif 1262,62 0,0216 0.9912
Isotermal Freundlich
Adsorben Kf N R?
Karbon Aktif 239,44 3,645 0,9739

Kinetika adsorpsi menggambarkan laju proses adsorpsi yang terjadi. Setelah melakukan penghitungan parameter
isotermal adsorpsi, lalu dilakukan pengamatan terhadap kinetika adsorpsi. Uji kuantatif berupa parameter —
parameter kinetika diperoleh dengan pengolahan data menggunakan model kinetika adsorpsi. Terdapat dua model
kinetika yang sering digunakan untuk menguji proses adsorpsi yaitu model pseudo orde-1 dan pseudo orde- 2.
Parameter—parameter dari kedua model kinetika tersebut didapat dengan mengalirkan grafik antara kapasitas karbon
aktif terhadap waktu.

1000
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400
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—&—pseudo orde 2
0
0 100 200 300
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Gambar 3. Grafik Perbandingan Model Pseudo Orde Satu dan Dua dengan Data Percobaan pada Konsentrasi

Awal 150 ppm
Tabel 3. Nilai Parameter Kinetika Pseudo Orde -1 dan Pseudo orde-2
Pseudo Orde 1 Pseudo orde 2
Konsentrasi
k1 Qe R? k2 ge R?
100 ppm 0.011515 433.01206  0.6519  0.0000624 769.231  0.9735
150 ppm 0.0149695 495.2220801  0.6565  0.0000646 869.565  0.9469
200 ppm 0,01197 596,4856  0,7403 0.000043  988,1423  0,9687
250 ppm 0.0110544  354.2419583  0.5239  0.0001118  1009.082  0.9499
300 ppm 0.0175028 526.0172664 0.5879  0.0001136  1021.450 0.9662
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Nilai parameter model kinetika ditampilkan pada Tabel 3 dan grafik perbandingan model kinetika disajikan pada
Gambar 3 dimana dapat disimpulkan dari penentuan kinetika adsorpsi melalui pengaluran grafik, model kinetika
adsorpsi yang paling cocok adalah model kinetika pseudo orde-2 karena lebih mendekati data percobaan dibanding
model kinetika pseudo orde-1. Pada model pseudo orde dua diperoleh dua parameter, yaitu kapasitas adsorpsi
teoritis (qe o) dan laju adsorpsi k,. Pada penggunaan larutan logam tembaga (I1) yang semakin pekat dengan jumlah
karbon aktif yang tetap, akan menghasilkan k, yang cenderung semakin besar. Hal tersebut dapat terjadi karena
perbedaan konsentrasi yang semakin besar sehingga driving force semakin besar mempercepat laju adsosrpsi (Chen,
2015).

Apabila dilakukan pengamatan terhadap nilai gee, pada Tabel 3. maka diperoleh kecenderungan pada saat
konsentrasi awal meningkat, kapasitas adsorpsi juga akan meningkat. Hal tersebut sesuai dengan teori mengenai
driving force yang besar menyebabkan transfer massa yang semakin besar, sehingga memungkinkan kapasitas
adsorpsi yang semakin besar juga (Al Bahri, 2012).

1000
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- 600 »
400 ° ® Intraparticle
200 diffusion
surface
0e diffusion

0 5 10 15 20

t1/2
Gambar 4. Grafik Difusi Intrapartikel pada Konsentrasi Awal 150 ppm

Tabel 4. Parameter Difusi Intrapartikel
Karbon Aktif Penelitian

Konsentrasi Parameter ni
Bagian 1 Bagian 2
Ki 94,605 25,267
100 ppm C 22,726 315,510
R? 0,974 0,669
Ki 152,060 30,047
150 ppm C 7,586 386,900
R? 0,977 0,609
Ki 171,440 36,799
200 ppm C 12,522 359,690
R? 0,981 0,728
Ki 226,500 19,458
250 ppm C 65,591 702,140
R? 0,923 0,311
Ki 190,100 24,448
300 ppm C 38,446 646,410
R? 0,961 0,449

Perhitungan pendekatan model kinetika pseudo tidak menjelaskan proses mekanisme adsorpsi. Mekanisme
kinetika adsorpsi dipengaruhi oleh dua jenis difusivitas yaitu, surface diffusion dan intraparticle diffusion.
Mekanisme difusi yang terjadi dibagi menjadi dua tahap dimana ketika tahap awal terjadi kenaikan yang cukup
besar yang memberikan gradien konsentrasi yang besar, kemudian semakin lama gradien yang dihasilkan semakin
landai yang menunjukkan bahwa site aktif tempat melekatnya adsorbat sudah mulai berkurang dan semakin sedikit
(Makeswari, 2012).

Pada Tabel 4 dan Gambar 4 dapat dilihat bahwa nilai gradien yang besar pada tahap awal merupakan
intraparticle diffusion yang berlangsung sangat cepat karena terjadi perpindahan massa dari fasa bulk menuju
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permukaan adsorben yang kemudian akan melambat karena driving force yang mulai habis, sehingga gradien yang
terbentuk juga akan semakin mengecil (Junior, et al., 2014). Apabila dilakukan perbandingan antara gradien yang
terbentuk pada karbon aktif penelitian ini menghasilkan kesimpulan bahwa konstanta laju difusi intrapartikel (Ki)
pada bagian 1 lebih besar dari bagian 2.

Kesimpulan

Karakteristik karbon aktif pada Kondisi optimum (rasio massa kulit salak:massa ZnCl, sebesar 1:4, daya 540
watt, dan waktu 25 menit) memiliki luas permukaan sebesar 1796,788 m*/g dengan rendemen sebesar 14,78%.
Model isotherm adsorpsi yang paling sesuai adalah model isotherm adsorpsi Langmuir dengan kapasitas adsorpsi
(gqm) sebesar 1262,62 mg Cu®*/mg karbon aktif. Model kinetika adsorpsi yang paling sesuai adalah model kinetika
pseudo orde 2.
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