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Pengisian poin C sampai dengan poin H mengikuti template berikut dan tidak dibatasi jumlah kata atau halaman namun 
disarankan seringkas mungkin. Dilarang menghapus/memodifikasi template ataupun menghapus penjelasan di setiap poin. 

 

 

Karakterisasi Limbah Padat Lumpur (LPL) Instalasi Pengolahan Air (IPA) 

Analisis X-Ray Fluorescence (XRF) 

Spektrometer XRF merupakan metode uji yang digunakan untuk menganalisis unsur yang terkandung dalam bahan secara 
kualitatif maupun kuantitatif. Pengujian XRF memiliki beberapa keunggulan, diantaranya waktu pengujian yang singkat serta 
preparasi bahan yang tidak terlalu rumit. Karakterisasi LPL dengan XRF dilakukan untuk mengetahui komposisi kimia utama 
yang ada pada LPL sebelum dan sesudah kalsinasi selama 120 menit padaa suhu 700 ᵒC yang ditunjukkan pada Tabel 1. 

Tabel 1 Komposisi Kimia LPL Sebelum dan Setelah Kalsinasi 

Senyawa 
Komposisi Massa (%) 

Sebelum Kalsinasi Setelah Kalsinasi 

SiO2 43,2 44,6 

Fe2O3 28,04 25,85 

Al2O3 22 23 

TiO2 1,66 1,60 

K2O 1,65 1,61 

CaO 1,30 1,18 

P2O5 0,87 0,87 

MnO 0,76 0,72 

Eu2O3 0,35 0,33 

Cr2O3 0,11 0,11 

CuO 0,10 0,083 

Re2O7 0,10 0,08 

NiO 0,095 0,091 

V2O5 0,080 0,089 

ZnO 0,059 0,055 

 

Komponen utama yang terkandung dalam LPL terdiri dari silika oksida (SiO2), besi oksida (Fe2O3) dan aluminium oksida 
(Al2O3), serta beberapa mineral lainnya dalam jumlah kecil.  Hasil analisis ini sesuai dengan penelitian yang dilakukan oleh 
Mirwan et al. [1], dimana LPL memiliki 3 komponen kimia utama yaitu SiO2, Fe2O3 dan Al2O3 serta beberapa mineral lainnya. 
Silika (SiO2) pada LPL memiliki persentase massa yang besar sehingga silika dapat dimanfaatkan sebagai adsorben. 
Persentase massa SiO2 yang ditunjukkan oleh Tabel 1 sebesar 43,2% sebelum kalsinasi dan 44,6% setelah kalsinasi. Hasil 
tersebut tidak jauh berbeda dengan hasil penelitian Mirwan et al. [1] dengan persentase SiO2 yaitu sebesar 49,15%. 

Sebelum proses kalsinasi, LPL mengandung material karbon yang tinggi dengan kandungan mineral yang lebih rendah. 
Sebaliknya, kandungan mineral pada LPL menjadi lebih tinggi setelah proses kalsinasi. Hal ini disebabkan penurunan 
kandungan material karbon akibat suhu yang tinggi saat proses kalsinasi [2]. 

Analisis Fourier Transform Infra Red (FTIR) 

FTIR merupakan analisis yang dilakukan dengan melihat bentuk spektrum suatu senyawa berupa puncak-puncak spesifik 
yang menunjukan jenis gugus fungsional yang dimiliki oleh suatu senyawa. Karakterisasi LPL dengan FTIR dilakukan untuk 
mengidentifikasi setiap gugus fungsional yang dimiliki oleh mineral penyusunnya dengan analisis puncak spektrum pada 
rentang band 4000-500 cm-1. Hasil karakterisasi FTIR ditunjukkan pada Gambar 1 dan Tabel 2 yang menggambarkan gugus 
fungsi LPL sebelum dan sesudah kalsinasi pada suhu 700 ˚C. 

C.  HASIL PELAKSANAAN PENELITIAN: Tuliskan secara ringkas hasil pelaksanaan penelitian yang telah dicapai sesuai 
tahun pelaksanaan penelitian. Penyajian dapat berupa data, hasil analisis, dan capaian luaran (wajib dan atau 
tambahan). Seluruh hasil atau capaian yang dilaporkan harus berkaitan dengan tahapan pelaksanaan penelitian 
sebagaimana direncanakan pada proposal. Penyajian data dapat berupa gambar, tabel, grafik, dan sejenisnya, serta 
analisis didukung dengan sumber pustaka primer yang relevan dan terkini. 
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Gambar 1 Spektrum FTIR LPL sebelum dan setelah kalsinasi 

Tabel 2 Lekukan Infrared Spektroskopi (IR) LPL Sebelum dan Setelah Kalsinasi 

 

 

 

 

 

 

Gambar 1 menunjukkan spektrum yang telah dianalisis dengan FTIR dengan beberapa puncak gugus fungsi yang dimiliki 
silika dan pengotor-pengotor lainnya yang tidak dapat dihilangkan sepenuhnya. Pita serapan yang melebar pada bilangan 
gelombang 3656,09 cm-1 menunjukkan adanya vibrasi ulur gugus -OH dari Si-OH. Gugus ini dipertegas lagi dengan adanya 
puncak spektrum di bilangan gelombang 1627,91 cm-1 yang menunjukkan adanya vibrasi tekuk pada gugus -OH dari Si-OH 
[3]. Bilangan gelombang 2338,51 cm-1 dan 2341,10 cm-1 menunjukkan adanya vibrasi tekuk Si-O dari siloksan (Si-O-Si) [4]. 
Sedangkan, vibrasi ulur Si-O pada siloksan (Si-O-Si) ditunjukkan oleh bilangan gelombang 1050,68 cm-1 [5]. Puncak spektrum 
pada bilangan gelombang 865,67 cm-1 dan 883,810 cm-1 menunjukkan adanya vibrasi ulur asimetris pada gugus Si-O-Si [6]. 
Vibrasi ulur simetris pada gugus Si-O-Si pada bilangan gelombang 537,72 cm-1 [5]. 

Setelah dilakukan kalsinasi, puncak yang menunjukkan gugus -OH akan semakin lebar dan kecil. Hal ini teramati pada 
serapan untuk vibrasi tekuk dan ulur -OH dari Si-OH dan menunjukkan bahwa senyawa tersebut mulai menguap [7]. Selain 
itu, terjadi pergeseran serapan khas material berkerangka silikat ke arah bilangan gelombang yang lebih besar yang teramati 
pada serapan untuk vibrasi ulur asimetris pada gugus Si-O-Si. Hal ini menunjukkan bahwa proses kalsinasi memperkuat 
ikatan penyusun kerangka silikat [8]. 

Berdasarkan hasil spektrum inframerah, gugus fungsi yang terdapat pada silika dalam LPL adalah gugus silanol (Si-OH) dan 
gugus siloksan (Si-O-Si). Hal ini sesuai dengan penelitian yang dilakukan oleh Firdaus et al. [6] bahwa pola serapan silika 
yang muncul umumnya adalah gugus silanol (Si-OH) dan gugus siloksan (Si-O-Si). Dengan adanya gugus aktif tersebut, silika 
pada LPL dapat dimanfaatkan sebagai adsorben pada proses adsorpsi ion logam [9].  

Analisis Scanning Electron Microscopy (SEM) dengan disperse energi    X-ray microanalysis (EDX) 

SEM-EDX digunakan untuk karakterisasi kimia morfologis secara kualitatif menggnakan sinar-X yang direkam spektrometer 
disperse energi untuk pengukuran komposisi unsur dalam suatu sampel. Pada penelitian ini, LPL sebelum dan setelah 
dilakukan kalsinasi selama 120 menit pada suhu 700ᵒC dikarakterisasi dengan SEM-EDX untuk mengetahui bentuk morfologi 
dengan resolusi 20.000 kali yang ditunjukkan pada Gambar 2. 

Infrared Band (cm-1) 
Gugus Fungsi 

Sebelum Kalsinasi Setelah Kalsinasi 

3656,09 - H-O-H str 

2338,51 2341,10 Si-O-Si def vib 

1627,91 1627,91 H-O-H def vib 

1050,68 - Si–O str 

865,67 883,81 Si-O-Si asy str 

537,72 - Si–O-Si sym str 
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Gambar 2 Karakterisasi LPL a) sebelum dan b) setelah proses kalsinasi menggunakan SEM-EDX 

Tabel 3 Komposisi unsur dominan penyusun LPL PDAM Banjarmasin sebelum dan sesudah proses kalsinasi 

Unsur Penyusun Sebelum Kalsinasi Sesudah Kalsinasi 

Wt (%) At (%) Wt (%) At (%) 

Si 23,62 17,31 23,97 18,51 

Al 15,49 11,81 16,66 13,39 

Fe 7,79 2,87 9,55 3,71 

 

Unsur penyusun LPL mengalami peningkatan setelah proses kalsinasi. Hal ini disebabkan silika yang terkandung dalam LPL 
yang berikatan dipecah menjadi silika bebas selama proses kalsinasi. Pemecahan ini biasanya dilakukan pada senyawa 
kompleks dengan pemanasan sehingga ikatan akan terlepas akibat terjadi reaksi zat padat pengkristalan dan peleburan [10]. 
Proses kalsinasi dilakukan untuk melepas ikatan senyawa kompleks dalam kaolin dengan cara memecah senyawa kompleks 
kaolin Al2O3, SiO2, xH2O menjadi Al2O3 +SiO2 + H2O. Proses ini juga bertujuan untuk menjaga stabilitas termal kaolin dan 
memperbesar pori-pori permukaannya menggunakan suhu kalsinasi antara 200-800°C.  

Analisis X-Ray Diffraction (XRD) 

XRD digunakan untuk mengidentifikasi material kristalit meliputi struktur kristalit (kualitatif) dan fasa (kuantitatif) 
memanfaatkan radiasi gelombang elektromagnetik sinar-X. Pada penelitian ini, karakterisasi LPL sebelum dan setelah 
dilakukan proses kalsinasi selama 120 menit pada suhu 700ᵒC dianalisis dengan XRD pada sudut 2θ dan kisaran 7°- 60° 
untuk mengidentifikasi struktur molekul khususnya gugus fungsi yang ada pada mineral penyusun LPL seperti ditunjukkan 
Gambar 3. 

 

Gambar 3 Karakterisasi LPL sebelum dan setelah proses kalsinasi dengan XRD 

Berdasarkan database PDF-2 nama mineral kianit (nomor pola referensi 00-011-0046) merupakan senyawa aluminium silikat 
dengan struktur kristal anorthic. Mullite (nomor pola referensi 00-015-0776) merupakan senyawa aluminium silikat dengan 

a b 
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struktur kristal ortorombik. Kuarsa (nomor pola referensi 00-046-1045) meupakan senyawa silikon dioksida dengan struktur 
kristal heksagonal.  Silimanit (nomor pola referensi 00-038-0471) merupakan senyawa aluminium silikat dengan struktur kristal 
ortorombik. Dan Hercynite (nomor pola referensi 00-034-0192) merupakan senyawa besi aluminium oksida dengan struktur 
kristal kubus. 

Hasil Proses Microwave-assisted Leaching 

Pengaruh Daya Microwave 

LPL pengolahan air yang sudah dikalsinansi pada suhu 700°C selama 120 menit kemudian dilakukan proses leaching 
menggunakan microwave dengan variasi daya (power) 484 , 495, 506, dan 528 W dan waktu leaching selama 60 menit. Suhu 
leaching dijaga konstan pada 90 ℃ menggunakan termokopel yang dipasangkan pada unit microwave yang terhubung ke 
unit kontrol suhu. Hal ini dilakukan agar suhu reaksi dapat dipertahankan dengan mengatur keluaran daya magnetron dari 
gelombang mikro. Larutan NaOH 10 M sebanyak 250 mL dan 5 gram LPL di leaching dengan kecepatan pengadukan 300 
rpm hingga dihasilkan silika yang dianalisis menggunakan spektrofotometri UV-Vis pada interval waktu tertentu. Hasil silika 
yang diperoleh dengan proses microwave-assisted leaching pada variasi daya microwave dan waktu ditunjukkan pada 
Gambar 4. 

 

Gambar 4 Pengaruh daya microwave terhadap perolehan silika aktual sebagai fungsi waktu leaching 

Gambar 4 menunjukkan silika aktual (%-wt) yang diperoleh meningkat seiring dengan peningkatan daya microwave. Daya 
microwave 528 W memberikan konsentrasi silika aktual terbesar yaitu sekitar 30,71 %-wt dengan waktu reaksi 20 menit. Hal 
ini menunjukkan adanya peran daya microwave sebagai driving force untuk memecah struktur LPL sehingga silika dapat 
berdifusi keluar dan larut dalam pelarut. Peningkatan daya microwave akan meningkatkan yield dan mempercepat waktu 
reaksi [11]. Menurut Bayca [12], pemanasan larutan ketika menggunakan radiasi gelombang mikro, ion-ion akan bergetar dan 
berpindah akibat dari radiasi yang ditimbulkan oleh microwave sehingga fenomena transfer massa antara silika dari LPL 
menuju larutan akan meningkat. Hal tersebut juga didukung oleh Behera et al. [13] bahwa meningkatnya daya microwave 
maka yield yang diperoleh dari ekstraksi logam tembaga dan kromium juga meningkat dalam waktu yang singkat.  

Lebih lanjut silika aktual (%-wt) yang diperoleh akan meningkat seiring dengan peningkatan waktu reaksi. Kenaikan yang 
cukup signifikan terjadi pada waktu 5-20 menit namun dari menit ke-20 sampai menit ke-60 tidak terjadi perubahan yang 
signifikan. Semakin lama waktu ekstraksi, maka kadar silika yang terikat dengan larutan basa silikat akan semakin tinggi [14]. 
Namun ketika tercapai waktu optimumnya, maka tidak ada perbedaan yang signifikan setelah waktu ekstraksi yang lebih lama 
[15]. Hal yang sama juga disampaikan oleh Hidayati et al. [16] bahwa silika aktual yang diperoleh dari lempung gambut 
menggunakan microwave-assisted leaching juga mengalami kenaikan seiring dengan bertambahnya waktu namun pada 
menit ke-20 sampai menit ke-60 tidak terjadi perubahan yang signifikan. 

Pengaruh Konsentrasi Pelarut 

Larutan NaOH dengan konsentrasi 4, 6,10, dan 12 M sebanyak 250 mL dan dan 5 gram LPL di leaching dengan kecepatan 
pengadukan 300 rpm pada daya microwave 495 W menunjukkan hasil silika aktual dengan variasi konsentrasi NaOH dan 
waktu ditunjukkan pada Gambar 5. 
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Gambar 5 Pengaruh konsentrasi pelarut terhadap perolehan silika aktual sebagai fungsi waktu leaching 

Gambar 5 menunjukkan hal yang sama bahwa perolehan silika aktual meningkat seiring dengan lamanya waktu leaching. 
Kenaikan yang cukup signifikan terjadi pada waktu dari 5 sampai dengan 20 menit. Hal ini menunjukkan adanya pengaruh 
konsentrasi pelarut pada proses leaching. Peningkatan konsentrasi pelarut menunjukkan peningkatan nilai silika terlarut. 
Peningkatan yang signifikan dengan berbagai konsentrasi pelarut dengan pemanasan microwave juga disebabkan oleh 
adanya kerusakan partikel LPL akibat pengaruh gelombang mikro. Microwave-assisted leaching memiliki beberapa kelebihan, 
diantaranya adalah waktu proses yang singkat, meningkatkan hasil ekstrak logam, mengurangi waktu proses dan ramah 
lingkungan [17] jika dibandingkan dengan pemanasan secara konvensional. Proses pemanasan larutan dimulai ketika radiasi 
microwave digunakan yang menyebabkan ion-ion akan bergetar dan berpindah akibat adanya radiasi yang ditimbulkan oleh 
microwave sehingga fenomena transfer massa antara silika dari lempung gambut menuju larutan akan meningkat [12]. Selain 
itu, microwave dapat bekerja secara cepat dan efisien dikarenakan adanya gelombang elektromagnetik yang dapat 
menembus limbah padat lumpur dan mengekstrak bahan-bahan yang terkandung di dalamnya secara merata sehingga dapat 
meningkatkan yield ekstraksi [18].  

Pengaruh Suhu 

Pengaruh suhu terhadap proses laching mineral silika dari LPL dilakukan dengan memvariasikan suhu reaksi dari 30 hingga 
90 ℃ menggunakan input daya microwave sebesar 495 W. Gambar 6 menunjukkan bahwa perolehan silika aktual secara 
keseluruhan kenaikan yang cukup signifikan terjadi pada waktu 5-20 menit namun setelah menit ke-20 sampai menit ke-60 
tidak terjadi perubahan yang signifikan. Silikat aktual diperoleh sekitar 28,03% berat pada suhu 90 oC. Menurut Mirwan et al. 
(2020) adaya interkasi molekular yang disebabkan oleh perubahan energi kinetik molekul LPL menjadi energi panas pada 
saat suhu proses leaching meningkat. Hal in juga didukung oleh Hidayati et al. [16] bahwa silika aktual yang diperoleh dari 
lempung gambut menggunakan microwave-assisted leaching pada variasi suhu juga mengalami kenaikan seiring dengan 
bertambahnya waktu leaching. 

 

Gambar 6 Pengaruh suhu terhadap perolehan silika aktual sebagai fungsi waktu leaching 
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Aplikasi Adsorben Silika Temodifikasi Kitosan 

Penentuan waktu digunakan untuk mendapatkan waktu pengadukan optimal selama proses batch sehingga adsorben silika-
kitosan dapat mengadsorpsi adsorbat hingga batas maksimal adsorpsi. Persen efisiensi penyerapan adsorben silika-kitosan 
terhadap logam berat Pb2+ yang dibuat secara artifisial dilakukan dengan variasi lama waktu pengadukan (10, 20, 30, 40, 50, 
dan 60 menit) dengan kondisi proses microwave-assisted leaching pada suhu 90 oC, daya microwave sebesar 495 W, dan 
wakti laeching 20 menit ditunjukkan pada Gambar 7. 

 

Gambar 7 Persen efisiensi penyerapan adsorben silika-kitosan terhadap logam berat Pb2+ dengan variasi lama waktu 
pengadukan pada proses microwave-assisted leaching pada suhu 90 oC, daya microwave sebesar 495 W, dan wakti laeching 
20 menit 

Gambar 7 menunjukkan efisiensi penyerapan maksimun diperoleh pada waktu kontak 40 menit sebesar 96,842% dengan 
konsentrasi optimum 10 ppm dan kecepatan pengadukan 150 rpm. Namun, efektifitas menurun dengan bertambahnya waktu 
kontak yang disebabkan adanya proses ketidakstabilan pada permukaan adseorben. Lamanya kontak antara adsorbat dan 
adsorben dapat mempengaruhi kapasitas penyerapan. Hal ini yang sama juga disampaikan oleh Faisal et al. [19] bahwa 
waktu kontak berpengaruh ketika adsorpsi belum mencapai kesetimbangan, namun sebaliknya, pada kondisi kesetimbangan 
tercapai, waktu kontak tidak berpengaruh terhadap kapasitas penyerapan. 

 

 

D.  STATUS LUARAN:  Tuliskan jenis, identitas dan status ketercapaian setiap luaran wajib dan luaran tambahan (jika 
ada) yang dijanjikan pada tahun pelaksanaan penelitian. Jenis luaran dapat berupa publikasi, perolehan kekayaan 
intelektual, hasil pengujian atau luaran lainnya yang telah dijanjikan pada proposal. Uraian status luaran harus didukung 
dengan bukti kemajuan ketercapaian luaran sesuai dengan luaran yang dijanjikan. Lengkapi isian jenis luaran yang 
dijanjikan serta mengunggah bukti dokumen ketercapaian luaran wajib dan luaran tambahan melalui Simlitabmas 
mengikuti format sebagaimana terlihat pada bagian isian luaran 

 

Luaran yang dihasilkan berupa artikel yang diseminarkan secara daring pada International Conference on Chemical and 
Material Engineering (ICCME) pada tanggal 6-7 Oktober 2020 di Universitas Diponegoro (UNDIP) Semarang, Indonesia dan 
sudah dipublikasikan pada IOP Conference Series: Materials Science and Engineering, Volume 1053. 

Sedangkan luaran yang berupa artikel jurnal yang akan dipublikasikan di jurnal internasional bereputasi masih dalam tahap 
finalisasi draft artikelnya. Dalam tahun 2021 ini akan di submitt ke Jurnal Teknologi (Science and Engineering) terindeks 
Scopus. 

 

E.  PERAN MITRA: Tuliskan realisasi kerjasama dan kontribusi Mitra baik in-kind maupun in-cash (jika ada). Bukti 
pendukung realisasi kerjasama dan realisasi kontribusi mitra dilaporkan sesuai dengan kondisi yang sebenarnya. Bukti 
dokumen realisasi kerjasama dengan Mitra diunggah melalui Simlitabmas mengikuti format sebagaimana terlihat pada 
bagian isian mitra 
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F. KENDALA PELAKSANAAN PENELITIAN: Tuliskan kesulitan atau hambatan yang dihadapi selama melakukan 
penelitian dan mencapai luaran yang dijanjikan, termasuk penjelasan jika pelaksanaan penelitian dan luaran penelitian 
tidak sesuai dengan yang direncanakan atau dijanjikan. 

 

Hambatan dalam penelitian ini sama saat disampaikan laporan kemajuan dimana kesulitan melakukan pengujian kandungan 
aluminium menggunakan analisis AAS karena beberapa lembaga pengujian yang memiliki alat tersebut berhenti sementara 
melakukan pengujian pada masa pandemik Covid 19 ini sehingga hasil pengujian yang didapatkan memakan waktu yang 
lama. Selain itu, terkendala juga pada alat microwave yang akan dimodifikasi sesuai metode yang dilakukan karena juga 
terdampak pandemik Covid 19. Hambatan ini sudah pasti juga berdampak pada luaran wajib yang dijanjikan berupa artikel 
ilmiah yang dipublikasikan pada jurnal internasional bereputasi. 

 

G. RENCANA TINDAK LANJUT PENELITIAN: Tuliskan dan uraikan rencana tindaklanjut penelitian selanjutnya dengan 
melihat hasil penelitian yang telah diperoleh. Jika ada target yang belum diselesaikan pada akhir tahun pelaksanaan 
penelitian, pada bagian ini dapat dituliskan rencana penyelesaian target yang belum tercapai tersebut. 

 

Rencana selanjutnya mengaplikasikan silika yang diperoleh sebagai adsorben pada air limbah dengan mempelajari 
pengaruhnya terhadap adsorpsi logam Pb, total suspended solid (TSS), dan warna pada air limbah dan tahapan selanjutnya 
penyelesaian/finishing draft artikel yang akan dipublikasikan pada jurnal internasional bereputasi yang akan disubmitt pada 
tahun 2021 ini. 

 

H. DAFTAR PUSTAKA: Penyusunan Daftar Pustaka berdasarkan sistem nomor sesuai dengan urutan pengutipan. Hanya 
pustaka yang disitasi pada laporan akhir yang dicantumkan dalam Daftar Pustaka. 
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