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AKTIVASI BENTONIT PACITAN DENGAN ASAM 

SULFAT SEBAGAI ADSORBEN ZAT WARNA PADA 

MINYAK SAWIT MENTAH 

 

 

Nama   : Yuda Dwi Paramarta  

NRP   : 01211340000063 

Departemen  : Kimia  

Dosen Pembimbing : Dr. Djoko Hartanto, M.Si. 

Abstrak 

Bleaching earth dapat dibuat dari bentonit yang tersusun oleh 

mineral montmorillonit, dengan melakukan aktivasi menggunakan 

larutan asam terutama asam sulfat. Aktivasi asam sulfat pada  

bentonit Pacitan dilakukan dengan pencucian pada variasi 

konsentrasi asam 0,4M, 0,6M, dan 1,2M dan dilakukan pada suhu 

80°C selama 1 jam. Perbandingan massa bentonit : asam sulfat 

100:5 ; 100:10 ; 100:20. Aktifasi dilanjutkan dengan melakukan 

pengeringan bentonit pada suhu 120°C. Uji bentonit aktif dengan 

XRD menunjukkan kenaikan celah antar lapis dari 13,92Å menjadi 

15,44Å. Uji lanjut  Bentonit aktif dengan adsorpsi warna dalam 

CPO terjadi kenaikan pemucatan dimana adsorpsi zat warna pada 

CPO meningkat 16,87% dari sebelum diaktivasi. 

Kata kunci: Bleaching earth, Bentonit, warna CPO, XRD, 

Adsorpsi 
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ACTIVATION OF PACITAN BENTONITE WITH 

SULFURIC ACID AS CRUDE PALM OIL PIGMENT 

ADSORBENT 

 

 

Name   : Yuda Dwi Paramarta  
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Department  : Kimia  

Advisor Lecturer : Dr. Djoko Hartanto, M.Si. 

Abstract 

Bleaching earth can be made from bentonite which composed of 

montmorillonite, by using sulphuric acid as activator. Acid 

activation of Pacitan bentonite was done by washing bentonite with 

0,4M, 0,6M, and 1,2M of sulphuric acid at 80°C for 1 hour with 

bentonite to sulfuric acid mass ratio 100:5 ; 100:10 ; and 100:20. 

Activation procedure was continued by drying at 120°C. XRD 

analysis shows an increase in space between layer from 13,92Å to 

15,44Å. Analysis continued by colour adsorption in CPO and 

shows an increase in color adsorption by 16,87% compared to 

bentonite before activation. 

Keywords: Bleaching earth, bentonite, CPO Colour, XRD, 

Adsorpsi 
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BAB I 

PENDAHULUAN 

 

Pada bab ini dijelaskan tentang hal-hal yang menjadi latar 

belakang permasalahan dalam Tugas Akhir kemudian disusun 

dalam suatu rumusan masalah. 

1.1. Latar Belakang  

Bleaching earth adalah istilah yang digunakan untuk 

mendeskripsikan lempung yang dalam bentuk alami atau setelah 

aktivasi kimia maupun fisika, memiliki kemampuan adsorpsi zat 

warna dalam minyak (Siddiqui, 1968a, p. 1). Lempung adalah 

mineral aluminosilikat yang tersusun dalam bentuk lamela atau 

lapis-lapis dengan ukuran partikel kurang dari 4 μm. Kemampuan 

adsorpsi yang tinggi dari lempung adalah salah satu sifat lempung 

yang disebabkan ukuran partikel yang kecil dan tingginya rasio 

luas permukaan terhadap volume (Huggett, 2005).  

Lempung pada umumnya memiliki struktur lamela atau 

lapis-lapis dimana masing-masing lapisan terdiri dari lapisan 

Al(OH)3 dan SiO4. Dalam keadaan alami, beberapa posisi Al(OH)3 

dan SiO4 dapat disubstitusi oleh Mg(OH)2 dan Al(OH)3, berurutan, 

yang menyebabkan muatan negatif pada permukaan lempung. 

Beberapa lempung yang dapat digunakan sebagai bleaching earth 

yaitu kaoilinit, montmorillonit, dan illites (Siddiqui, 1968b).   

Bentonit adalah batuan dengan mineral montmorillonit 

sebagai penyusun utama. Montmorillonit adalah aluminosilikat 

tipe 2:1, dimana masing-masing lapisan terdiri dari Al(OH)3 

oktahedral yang diapit oleh 2 lapis SiO4 tetrahedral (Bananezhad 

dkk., 2019). Muatan negatif pada  permukaan bentonit alami 

dinetralkan oleh kation seperti H+, Na+, Ca2+ (Pawar dkk., 2016). 

Dalam larutan akuos, molekul air dapat masuk pada celah antar 

lapis, menyebabkan perkembangan ukuran mineral (Pawar dkk., 

2016).   

Bentonit yang banyak dijumpai di alam biasanya masih 

memiliki ion logam, molekul air, dan pengotor lain pada 
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permukaan kisinya sehingga tidak dapat mengadsorp dengan baik. 

Proses aktivasi dibutuhkan untuk menghilangkan ion logam, 

molekul air, dan pengotor pada kisi sehingga bentonit dapat 

digunakan sebagai adsorben (Al-Zahrani dkk., 2001). Aktivasi 

adalah perlakuan secara kimia maupun fisika pada lempung untuk 

meningkatkan kemampuan adsorpsi dari lempung tersebut. Salah 

satu metode aktivasi yang banyak digunakan adalah metode acid 

activation atau aktivasi asam (Siddiqui, 1968c). 

Aktivasi asam adalah metode aktivasi lempung yang 

banyak digunakan, terutama pada bentonit. Metode aktivasi asam 

dilakukan dengan mencampur lempung dengan asam mineral 

seperti HCl atau H2SO4 kemudian dipanaskan hingga suhu tertentu. 

Selain menghilangkan pengotor pada celah antar lapis, aktivasi 

juga bertujuan untuk meningkatkan luas permukaan dan keasaman 

permukaan bentonit (Komadel dan Madejová, 2013; Pawar dkk., 

2016).   

Pemberian asam pada bentonit akan meningkatkan 

keasaman permukaan bentonit dengan mensubstitusi ion logam 

pada celah antar lapis bentonit dengan ion H+, sehingga semakin 

banyak asam yang digunakan maka semakin banyak pula ion H+ 

yang dapat mensubstitusi ion logam pada celah antar lapis bentonit. 

Selain itu, asam juga akan meperbesar rongga internal dan 

meningkatkan luas permukaan dengan melarutkan sebagian Al2O3 

(Al-Zahrani, dkk., 2001). Pada penelitian ini digunakan H2SO4 

untuk aktivasi bentonit. Jumlah H2SO4 yang digunakan pada proses 

aktivasi perlu diperhatikan karena penggunaan H2SO4 terlalu 

banyak dapat merusak struktur bentonit. 

Pada penelitian sebelumnya, Tanjaya dkk. menyebutkan 

bahwa semakin tinggi konsentrasi asam yang digunakan ketika 

aktivasi, semakin banyak pula ion H+ yang masuk ke dalam celah 

bentonit melarutkan Al3+ dan merusak struktur bentonit. Penelitian 

Tanjaya dkk. menunjukkan adanya penurunan adsorpsi warna CPO 

(Crude Palm Oil) pada bentonit yang diaktifkan dengan asam 

sulfat lebih dari 1,25M disebabkan rusaknya struktur bentonit oleh 

asam yang digunakan ketika aktivasi (Tanjaya dkk., 2006). 
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Christidis dkk. juga menyebutkan bahwa kemampuan 

adsorpsi dari bentonit dipengaruhi oleh adanya Al pada lapisan 

bentonit, sehingga penggunaan asam pada proses aktivasi bentonit 

perlu diperhatikan agar Al pada lapisan bentonit tidak larut dan 

tidak merusak struktur bentonit (Christidis dkk., 1997). 

Keberhasilan aktivasi bentonit dibuktikan dengan 

peningkatan kemampuan adsorpsi bentonit pada minyak mentah 

(Siddiqui, 1968c). Pada penelitian ini digunakan minyak sawit 

mentah (CPO) sebagai parameter keberhasilan aktivasi bentonit. 

CPO memiliki kandungan karoten yang sangat tinggi, sekitar 500-

700 ppm. Adanya karoten membuat CPO tidak cocok digunakan 

dalam industri makanan dan farmasi seperti es krim, roti, margarin, 

dan kosmetik sehingga pemisahannya dari CPO menjadi penting 

(Almeida dkk., 2019; Ribeiro dkk., 2018). Proses pemisahan zat 

warna pada minyak dapat disebut bleaching. Selain untuk 

menghilangkan karoten, proses bleaching juga bertujuan untuk 

menghilangkan zat warna lain seperti klorofil, logam, sabun, dan 

produk oksidasi pada CPO (Sampaio dkk., 2017). Pada penelitian 

ini, bentonit digunakan sebagai adsorben pada proses bleaching 

CPO. 

Aktivasi dengan H2SO4 bertujuan untuk meninkatkan 

kemampuan adsorpsi dari bentonit. Akan tetapi jumlah H2SO4 

yang digunakan perlu diperhatikan agar tidak merusak struktur 

bentonit. Dengan prosedur yang tepat, aktivasi bentonit dengan 

asam H2SO4 dapat dilakukan tanpa merusak struktur bentonit. 

1.2. Rumusan Masalah 

Dalam bentuk alami, pada kisi bentonit terdapat ion logam, 

molekul air dan pengotor lain yang mengurangi kemampuan 

adsorpsi dari bentonit. Aktivasi dilakukan untuk untuk 

menghilangkan pengotor pada kisi bentonit. Aktivasi bentonit 

dapat dilakukan dengan asam sulfat, akan tetapi penggunaan asam 

sulfat yang terlalu banyak dapat merusak struktur bentonit. Dengan 

prosedur yang tepat, aktivasi asam dapat dilakukan dan 

meningkatkan aktifitas adsorpsi dari bentonit tanpa merusak 

struktur bentonit. Bentonit digunakan sebagai adsorben ada proses 
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bleaching CPO sehingga CPO dapat digunakan oleh industri 

makanan, farmasi, dan kosmetik. 

1.3. Tujuan 

Tujuan dari penelitian ini adalah: 

1. Untuk dapat mengaktivasi bentonit menggunakan asam 

sulfat 0,4M, 0,6M, dan 1,2M. 

2. Untuk mengetahui pengaruh konsentrasi asam 

sulfat pada proses aktivasi terhadap kemampuan bentonit 

dalam adsorpsi zat warna pada CPO.
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BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

 

Pada bab ini akan dijelaskan mengenai penelitian 

terdahulu dan teori-teori yang herkaitan dengan permasalahan yang 

akan diteliti. Bahan yang akan dipakai sebagai bahan dasar 

penelitian dan prosedur yang akan dipakai dalam penelitian tugas 

akhir ini. 

2.1. Bentonit 

Bentonit adalah lempung mineral dengan komponen 

utama montmorillonite, yaitu aluminosilikat tipe 2:1 (Pawar dkk., 

2016). Nama bentonit diambil dari nama kota Fort Benton, negara 

bagian Montana, Amerika Serikat, yaitu kota terdekat dimana 

bentonit pertama kali ditemukan (Pallardy, 2019). Gambar 2.1 

adalah salah satu contoh batuan bentonit yang berasal dari 

Wyoming. 

2.1.1. Struktur Bentonit 

Bentonit memiliki struktur lamela, dimana tiap lapis 

tersusun oleh lapisan alumina trivalen oktahedral yang diapit oleh 

dua lapisan silika tetravalen tetrahedral seperti pada Gambar 2.2 

(Bananezhad et al., 2019). Diantara lapisan Si-Al-Si, terdapat celah 

Gambar 2.1 Bentonit Wyoming (John, 2014) 
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yang mana ketika dalam larutan akuos, dapat diisi oleh molekul air 

(Pawar dkk., 2016).  

Secara alami, bentonit tersusun tidak hanya dengan 

aluminium trivalen dan silika tetravalen. Beberapa atom 

aluminium trivalen pada struktur lapisan bentonit dapat 

tersubstitusi oleh magnesium divalen maupun besi divalen. 

Adanya magnesium dan besi divalent pada struktur lapisan 

bentonit menyebab bentonit memiliki muatan negatif pada 

permukaannya. Muatan negatif tersebut akan dinetralkan oleh 

kation-kation seperti Ca2+, Mg2+, K+, dan Na+ yang dapat 

ditukarkan dengan kation-kation lain (Pawar dkk., 2016). 

Salah satu jenis bentonit adalah sodium bentonit. Sodium 

bentonit adalah bentonit dengan kation bentonit sebagai 

penyeimbang muatan pada permukaan bentonit. Sodium bentonit 

memiliki sifat dapat menyerap air dalam jumlah besar hingga 10-

15× massanya dan membentuk wujud seperti gel. Berkat sifat ini, 

Gambar 2.2 Struktur Montmorillonit, mineral penyusun utama 

dari bentonit (Steinmetz, 2007) 

Celah antar lapis berisi penukar kation 
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sodium bentonit banyak digunakan sebagai drilling mud untuk 

menghindari kebocoran minyak atau gas pada sumur minyak 

(Murray, 2006). 

Selain sebagai drilling mud, bentonit juga dapat digunakan 

sebagai adsorben. Tingginya luas permukaan bentonit dan 

banyaknya muatan negatif pada permukaan bentonit membuat 

bentonit dapat digunakan sebagai adsorben yang baik. Salah satu 

aplikasi bentonit sebagai adsorben adalah pada proses bleaching 

atau pemucatan minyak nabati. Bentonit digunakan sebagai 

bleaching earth. 

2.1.2. Pembuatan Bleaching Earth 

Bentonit banyak digunakan sebagai adsorben zat warna 

dan ion logam. Struktur lamela dengan celah diantara lapisan 

membuat bentonit memiliki luas permukaan yang tinggi sehingga 

dapat digunakan sebagai adsorben yang baik. Muatan negatif pada 

permukaannya juga berperan dalam kemampuan penukar kation 

dari bentonit (Al-Zahrani dkk., 2001a; Pawar dkk., 2016; Silva 

dkk., 2014, 2013; Wu dkk., 2006). 

Bleaching earth dapat dibuat dengan aktivasi bentonit. 

Aktivasi bentonit dilakukan untuk menghilangkan ion logam, 

molekul air, dan pengotor lain dari permukaan bentonit. Adanya 

pengotor tersebut pada permukaan bentonit dapat mengurangi luas 

permukaan bentonit sehingga menurunkan kapasitas adsorpsi dari 

bentonit (Al-Zahrani dkk., 2001b; Wu dkk., 2006). 

Aktivasi bentonit dapat dilakukan dengan dua metode, 

yaitu metode aktivasi asam dan aktivasi termal. Aktivasi termal 

dilakukan dengan memanaskan bentonit hingga suhu 500-700°C. 

Pemanasan akan memecahkan ikatan O-OH dan meningkatkan 

kapasitas adsorpsi dari bentonit. Akan tetapi, pemanasan suhu 

tinggi juga dapat mengubah, bahkan merusak struktur dari bentonit 

(Al-Zahrani dkk., 2001b).  

Pada aktivasi asam, dapat digunakan asam sulfat maupun 

asam klorida. Aktivasi asam akan melarutkan kation kation pada 

celah antar lapis bentonit seperti Na+, Ca+, dan K+ kemudian 

mensubstitusi dengan H+. asam juga akan melarutkan sebagian 
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almunium, magnesium dan besi dari struktur lapis bentonit 

(Siddiqui, 1968c).  

Proses aktivasi asam dimulai dari pinggir struktur, 

melarutkan kation kation seperti Na+, Ca+, dan K+ kemudian 

diteruskan hingga kedalam struktur lapis bentonit melarutkan 

sebagian struktur oktahedral bentonit. Aktivasi asam tidak akan 

merusak struktur tetrahedral silika-oksigen, akan tetapi melewati 

pori-pori pada struktur tetrahedral dan melarutkan sebagian 

struktur oktahedral pada bentonit (Siddiqui, 1968c). 

Apabila aktivasi dilanjutkan, maka lebih banyak struktur 

oktahedral akan larut ke dalam asam. Hal ini akan menyebabkan 

rusaknya struktur bentonit karena kerangka oktahedral akan habis 

dan yang tersisa adalah struktur silika-oksigen tetrahedral 

(Siddiqui, 1968c). 

Pada penelitian ini digunakan asam sulfat sebagai agen 

aktivasi dengan konsentrasi 0,4M, 0,6M, dan 1,2M.   

2.2. Minyak sawit 

Minyak sawit adalah minyak yang dihasilkan dari perasan 

buah dari tanaman palem dari genus elaeis seperti pada Gambar 

2.3. Tanaman palem elaeis banyak ditemukan di daerah equator di 

sekitar afrika, asia tenggara dan amerika tengah dan selatan. 

Sebagian besar penyebarannya disebabkan oleh domestikasi oleh 

manusia. Penggunaan minyak sawit dapat ditelusuri hingga sekitar 

3000 tahun sebelum masehi dalam sebuah makam di Abydos, 

mesir. Salah satu catatan sejarah tertua tentang minyak sawit ditulis 

oleh orang belanda saat explorasi Portugis di afrika barat 

berlangsung pada tahun 1435. Ca’ da Mosto mendeskrispsikan 

minyak sawit sebagai “makanan yang memiliki aroma bunga viola, 

rasa seperti minyak zaitun, dan warna seperti saffron, akan tetapi 

lebih menarik”. Minyak sawit juga sering disebut palm wine atau 

wine palem (Corley dan Tinker, 2015).  
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Habitat asli dari tanaman penghasil minyak sawit adalah 

daerah rawa kering dengan curah hujan tinggi. Penggunaan 

komersial dari minyak sawit berawal dari afrika pada awal abad 19. 

Minyak sawit diekspor dari Republik Benin, Nigeria, dan Sierra 

Leone menuju negara-negara eropa seperti Inggris dan Prancis. 

Popularitas afrika sebagai penghasil minyak sawit terus 

berlangsung hingga akhir perang dunia 2 (Corley dan Tinker, 

2015).  

Pada pertengahan abad 19, Kebun Raya Bogor 

mendapatkan 4 bibit palem yang ditanam sebagai tanaman 

ornamen atau tanaman hias. Biji dari keempat tanaman terrsebut 

kemudian disebarkan dan dievaluasi peluang ekonominya. 

Turunan dari tanaman palem di kebun raya bogor kemudian 

dikenal dengan Deli dura dan banyak digunakan untuk produksi 

bibit dura × pisera (Corley dan Tinker, 2015; Lin, 2011).  

Perkebunan sawit pertama di Indonesia terletak di Sumatra 

yang ditanam pada tahun 1911. Bibit yang digunakan pada 

perkebunan sawit komersil sebagian besar adalah dura × pisera. 

Bibit ini dipilih karena dapat memberikan hasil minyak terbanyak, 

hingga 25,5% tiap tandan (Lin, 2011). Industri minyak sawit di 

Gambar 2.3 Buah siap panen dari E. Guineensis (Mohammad 

dkk., 2016) 
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Indonesia terus berkembang hingga saat ini. Indonesia saat ini 

adalah penghasil minyak sawit terbesar di dunia dengan total 

produksi hingga 42,5 juta ton per tahun, dan memenuhi 58% total 

produksi minyak sawit dunia (Shahbandeh, 2020). 

Pada suhu ruangan, minyak sawit memiliki wujud cair 

dengan warna merah tua atau jingga keruh. Pada dasarnya, minyak 

sawit adalah campuran dari bermacam-macam trigliserida. 

Trigliserida adalah gabungan antar gliserol dan tiga asam lemak 

pada ketiga ujung gliserol. Asam lemak penyusun minyak sawit 

terdiri dari asam lemak palmitat, asam lemak oleat, asam lemak 

linoleat, dan sedikit asam lemak stearat serta asam lemak miristat. 

Selain trigliserida, minyak sawit juga mengandung zat lain seperti 

karoten dengan konsentrasi 500-700 ppm, tokoferol dengan 

konsentrasi 600-1000 ppm, dan sterol dengan konsentrasi 250-620 

ppm (Corley dan Tinker, 2015).  

2.2.1. Karoten 

Karoten adalah zat warna organik dengan rumus kimia 

C40H56, tersusun oleh molekul isoprene yang  tertata sehingga 2 

gugus metil di tengah berada pada posisi 1,6 dan gugus metil non 

terminal lainnya pada posisi 1,5 seperti pada Gambar 2.4. Terdapat 

beberapa molekul dalam keluarga karoten diantaranya β-karoten, 

α-karoten, dan likopen (Zou dkk., 2012).  

Karoten adalah komponen minor dari minyak sawit. 

Karoten memiliki konsentrasi sebesar 500-700 ppm pada minyak 

sawit mentah. Walaupun karoten merupakan komponen minor dari 

minyak sawit, karoten adalah komponen yang memberikan warna 

merah gelap pada minyak sawit (Corley dan Tinker, 2015). 

Walaupun α-karoten dan β-karoten merupakan antioksidan dan 

prekursor vitamin A, akan tetapi adanya α-karoten dan β-karoten 

membuat minyak sawit tidak cocok digunakan pada industri 

makanan dan obat (Almeida dkk., 2019; Nagendran dkk., 2000; 

Sampaio dkk., 2017). Pemisahan karoten pada minyak sawit 
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dilakukan dengan menggnakan adsorben berupa lempung aktif. 

Pada penelitian ini, dilakukan proses pemisahan menggunakan 

lempung aktif bentonit dari Pacitan, Jawa Timur. 

2.2.2. Pemucatan Minyak Sawit 

Pemucatan minyak nabati adalah proses pemurnian 

adsorptive pada minyak nabati dengan menggunakan bleaching 

earth atau bleaching carbon. Nama bleaching atau pemucatan 

berasal dari efek perlakuan terhadap minyak yaitu memucatkan 

minyak. Bleaching earth atau bleaching carbon akan mengadsorp 

warna dan pengotor pada minyak sehingga warna minyak lebih 

jernih. Proses adsorptiv dipilih sebagai metode pemucatan karena 

adsorben dapat mengadsorp secara selektif tanpa merusak minyak 

itu sendiri (Patterson, 2009a). 

Gambar 2.4 Struktur dari beberapa isomer karoten (Barbosa-

Filho et al., 2008) 
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Pada dasarnya adsorpsi warna minyak pada bleaching 

earth merupakan interaksi dari sisi anion dari bleaching earth 

dengan sisi kation dari zat warna. Penelitian sebelumnya oleh 

Kayser dan Blosch mempelajari perilaku zat warna kation terhadap 

permukaan H-montmorillonit dan Na-montmorillonit dan 

mendapatkan bahwa proses adsorpsi warna selalu diikuti 

perubahan warna, dimana zat warna tertarik pada sisi asam 

montmorillonit. Mereka juga menunjukkan ketika zat warna 

memiliki satu atau lebih ion negatif, adsorpsi menjadi sangat 

sedikit bahkan mendekati nol. Dengan kata lain, proses adsorpsi 

berkaitan dengan proses transfer elektron dari zat warna organik 

menuju permukaan bleaching earth (Siddiqui, 1968d). 

Pada penelitian lain oleh King dan Wharton, menyebutkan 

bahwa pada proses pemucatan tidak hanya proses adsorptiv yang 

terjadi, akan tetapi juga diikuti proses oksidasi dan reaksi kimia 

lainnya. Mereka menyimpulkan terdapat 4 proses yang 

mempengaruhi pemucatan minyak yaitu adsorpsi warna, oksidatif 

penambah warna, oksidatif pengurang warna, dan oksidatif 

stabilisasi. Proses adsorpsi warna dan oksidatif pengurang warna 

adalah proses yang diinginkan sedangkan oksidatif penambah 

warna dan oksidatif stabilisasi tidak diinginkan. Penggunaan 

montmorillonit sebagai adsorben diketahui menjadi katalis bagi 

proses oksidatif (Siddiqui, 1968d). Meskipun banyak faktor yang 

mempengaruhi pemucatan minyak, hasil pemucatan secara umum 

tergantung pada struktur adsorben dan sifat adsorbat (Siddiqui, 

1968d). 

Pada minyak sawit, kondisi optimal untuk pemucatan 

minyak sawit adalah dengan menggunakan sekitar 2-3% adsorben 

dan dilakukan pada suhu 100°C-110°C selama 20-30 menit. 

Pemilihan kondisi ini selain untuk optimasi adsorpsi, juga untuk 

menghindari kerusakan minyak karena panas (Patterson, 2009b). 

2.3. Karakterisasi 

Karakterisasi adalah upaya untuk mengetahui karakter dan 

sifat suatu material, baik secara fisik maupun kimia. Karakterisasi 

digunakan oleh peneliti untuk identifikasi dan menentukan suatu 
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material. Pada penelitian ini, dilakukan karakterisasi X-Ray 

Diffraction (XRD) dan spektrofotometri UV-Vis. 

2.3.1. X-Ray Diffraction (XRD) 

X ray diffraction (XRD) adalah salah satu metode 

penentuan struktur kristal dengan memanfaatkan difraksi sinar X 

oleh kisi kristal. Sumber sinar yang sering digunakan pada XRD 

adalah sinar Cu-Kα. Sinar Cu-Kα ditembakkan pada kristal pada 

sudut tertentu dan akan dipantulkan oleh kisi kristal. Sinar pantulan 

tersebut akan dibaca oleh detektor yang kemudian digunakan untuk 

menentukan struktur dari sebuah kristal (Suryanarayana dan 

Norton, 1998). 

X-Ray diffraction atau difraksi sinar-X pertama kali 

dipelajari oleh Max von Laue pada tahun 1912. Max von Laue 

mempelajari sinar X berdasarkan penelitian sebelumnya oleh 

Thomas Young pada tahun 1801 tentang difraksi cahaya oleh 2 

celah kisi seragam. Young menemukan bahwa pola difraksi 

tergantung pada panjang gelombang cahaya (λ) dan jarak antar 

celah kisi (d). Setelah mempelajari penelitian Young, Laue 

menyadari bahwa jika ada sinar yang memiliki panjang gelombang 

mirip dengan jarak kisi bidang kristal, maka sinar tersebut dapat 

didifraksi oleh kisi kristal. Laue menemukan bahwa sinar X yang 

sebelumnya telah ditemukan oleh Wilhelm Röntgen pada tahun 

1895 memiliki dapat digunakan untuk mempelajari susunan atom 

pada kristal (Suryanarayana dan Norton, 2013). 

2.3.1.1. Difraksi 

Difraksi secara umum digunakan untuk mendeskripsikan 

fenomena cahaya ketika melewati celah kecil. Kata difraksi berasal 

dari Bahasa latin diffringere yang berarti ’yang terpisah menjadi 

bagian’. Fenomena ini pertama kali dipelajari oleh ilmuan dari 

italia Francesco Maria Grimaldi. Fenomena ini terjadi ketika 

Grimaldi menyinari ruang gelap dengan seberkas sinar melewati 

lubang sebesar batang pensil dan membiarkan sinar tersebut 

ditangkap oleh permukaan putih. Grimaldi menyadari bahwa sinar 

yang terlihat pada permukaan lebih besar daripada yang telah 
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dihitung. Grimaldi melanjutkan dengan mengganti lubang dengan 

lubang yang lebih kecil dan mendapati cahaya pada permukaan 

putih lebih besar dari seharusnya. Grimaldi menyebut fenomena ini 

sebagai difraksi (Cajori, 1929). 

Grimaldi dapat menunjukkan fenomena tersebut akan 

tetapi tidak dapat menjelaskan penyebab fenomena tersebut. 

Newton kemudian mengulangi percobaan Grimaldi dan 

menjelaskan fenomena tersebut dengan teori emisi (Cajori, 1929). 

2.3.1.2. Sinar X 

Sinar X adalah radiasi elektromagnetik yang memiliki 

panjang gelombang dari 10-3-10 nm. Sinar x terletak diantara sinar 

UV dan sinar gamma pada spektrum elektromagnetik. Sinar X 

terjadi ketika ada interaksi antara pancaran elektron dari luar 

dengan elektron pada kulit atom (Suryanarayana dan Norton, 

2013). 

Ketika sebuah atom logam ditembak dengan cukup energi 

untuk mengeksitasi elektron pada kulit dalam atom, maka atom 

akan masuk ke dalam keadaan tereksitasi dengan lubang elektron 

pada kulit dalam atom. Ketika lubang elektron terisi oleh elektron 

Inti 

Elektron 
ditembakkan 

Hamburan 

elektron 

Lubang elektron 

pada kulit K 

Lubang elektron 
pada kulit L 

Sinar X 
Elektron kulit 
K terlepas 

Gambar 2.5 Proses pelepasan sinar X dari atom logam 

(Suryanarayana dan Norton, 2013) 
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dari kulit luar elektron, maka sinar X dengan energi sesuai dengan 

selisih energi elektron terpancar. Energi dari pancaran sinar x ini 

karakteristik dari logam target. Sinar x ini adalah sinar x yang 

digunakan untuk karakterisasi difraksi sinar x. Proses pelepasan 

sinar X dari atom logam dapat dilihat pada Gambar 2.5  

(Suryanarayana dan Norton, 2013).  

Meskipun teori tentang difraksi sinar x pertama kali di 

temukan oleh Laue, aplikasi teori difraksi sinar x pertama kali 

dilakukan oleh W.H. Bragg dan W.L. Bragg, untuk membuktikan 

model struktur hipotesis garam. Bragg mengamati jika kristal pada 

panjang gelombang tertentu dan sudut tertentu memancarkan 

puncak radiasi yang sangat tinggi. Bragg menyebutkan bahwa 

puncak tersebut terjadi ketika difraksi sinar dari bidang kristal 

saling tumpang tindih secara konstruktif. Menurut pengamatan 

Bragg, kondisi ini dapat diamati pada sudut 2θ dimana θ adalah 

sudut sinar datang terhadap bidang difraksi. Prinsip kerja difraksi 

X-Ray sesuai hukum Bragg dapat dilihat pada Gambar 2.6 

(Borisov dan Podberezskaya, 2012; Suryanarayana dan Norton, 

2013). Dari pengamatannya, Bragg menemukan hukum Bragg 

(Persamaan 2.1) yang menjadi dasar analisis XRD hingga 

sekarang. Persamaan tersebut adalah  

2𝑑 𝑆𝑖𝑛𝜃 = 𝑛𝜆   (2.1) 

dimana d adalah jarak antar 2 bidang difraksi, θ adalah sudut sinar 

datang terhadap bidang difraksi, n adalah nilai integer positif, dan 

λ adalah panjang gelombang sinar X (Suryanarayana dan Norton, 

2013). Pada tahun 1916, P. Debye dan P. Scherrer 

mengembangkan teori Bragg dan memperkenalkan metode 

perhitungan rata-rata ukuran kristal. Persamaan tersebut adalah 

𝐷 =
𝑘𝜆

𝛽𝐶𝑜𝑠𝜃
    (2.2) 

dimana D adalah rata rata ukuran partikel, k adalah faktor bentuk, 

λ adalah panjang gelombang sinar X (Cu-Kα = 0,15406 nm), β 

adalah lebar puncak pada setengah intensitas maksimum dalam 

radian, dan θ adalah sudut difraksi (Suryanarayana dan Norton, 

2013). 
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Secara umum, instrumen difraktometer sinar x dibagi 

menjadi 3 bagian yaitu sumber sinar x, sampel, dan detektor yang 

ketiganya terletak pada sebuah lingkaran disebut lingkar 

difraktometer. Lingkar difraktometer biasanya terpasang dengan 

posisi vertical, akan tetapi pada beberapa pengujian khusus seperti 

film tipis dapat terpasang dengan posisi horizontal (Suryanarayana 

dan Norton, 2013). 

Sinar-X yang digunakan oleh difraktometer sinar x dapar 

berasal dari bermacam-macam logam seperti molybdenum, 

tembaga, atau besi. Pemilihan sumber sinar x disesuaikan dengan 

sampel yang akan diuji. Energi sinar x yang digunakan harus lebih 

rendah daripada energi eksitasi elektron K pada sampel. Hal ini 

untuk menghindari munculnya radiasi fluoresense dari sampel. 

Ketika logam terkena sinar x dan mengeksitasi elektron pada kulit 

dalam logam, elektron dari kulit luar logam akan turun memenuhi 

kekosongan pada kulit dalam atom. Turunnya elektron dari kulit 

luar menuju kulit dalam akan melepaskan sinar x yang merupakan 

karakteristik logam tersebut. Kejadian ini disebut radiasi 

fluoresense. Sebagai contoh, jika kita menggunakan sinar Cu-Kα 

yang memiliki energi 8,04 keV untuk menguji sampel mengandung 

besi (nomer atom 26), maka sinar x memiliki cukup energi untuk 

Gambar 2.6 Prinsip kerja difraksi X-Ray sesuai hukum Bragg 

(Gharbi, 2016) 
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mengeksitasi elektron dari kulit K besi (energi ionisasi elektron 

kulit K besi sekitar 7 keV). Pengujian tersebut akan menghasilkan 

banyak radiasi fluorosense. Untuk menghindari munculnya radiasi 

fluorosense pada sampel mengandung besi, maka digunakan sinar 

Cr Kα yang memiliki energi 5,41 keV. Pada penelitian ini 

digunakan sinar Cu Kα sebagai sumber sinar. 

Instrumen analisis XRD mengukur adanya puncak difraksi 

oleh bidang kristal dan menyajikan hasil pengukuran dalam bentuk 

difraktogram seperti Gambar 2.7. Pada difraktogram seperti 

Gambar 2.7, sumbu y mewakili intensitas dan pada sumbu x 

mewakili sudut difraksi. Masing-masing puncak difraksi pada 

difraktogram mewakili satu bidang spesifik pada struktur kristal. 

Intensitas puncak akan semakin tinggi jika difraksi sinar x yang 

tertangkap semakin banyak, dengan kata lain semakin banyak 

bidang kristal yang memantulkan sinar x maka semakin tinggi 

intensitas puncak difraksi dari bidang tersebut. 
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Gambar 2.7 Contoh Difraktogram dari zeolite alam 
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2.3.2. Spektrofotometri UV-Vis 

Spektrofotometri adalah salah satu metode analisis 

berdasarkan pengukuran intensitas sinar yang telah diserap oleh 

sebuah sampel dengan cara mengukur intensitas sinar yang telah 

melewati sampel. Aplikasi fotometri tercatat telah dilakukan sejak 

tahun 1725 oleh Pierre Bouguer. Bouguer melakukan percobaan 

yang membandingkan cahaya lilin dengan cahaya bulan dan 

matahari.  

Johann Heinrich Lambert kemudian mensitasi Bouguer 

pada bukunya yang berjudul “Photometria” yang di terbitkan tahun 

1760. August Beer kemudian mengembangkan penemuan Bouguer 

dan mendapatkan hukum Beer yaitu  

𝐴 = − log 𝑇 = 𝑙𝑜𝑔
𝑃0

𝑃
= 𝜀𝑏𝑐 

Dimana A adalah absorbansi, T adalah transmitans, P0 

adalah intensitas sinar datang, P adalah intensitas sinar yang 

diteruskan sampel, ε adalah koefisien serapan, b adalah panjang 

sampel dan c adalah konsentrasi sampel. 
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Gambar 2.8 Contoh Spektrum dari spektrofotometer UV-Vis 
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Analisis fotometri dapat dilakukan dengan sinar ultra 

violet (UV), sinar tampak (Visible), maupun sinar inframerah (IR). 

Pengukurannya juga tergantung sifat fisik dari sampel, contohnya 

transparan atau berwarna, halus atau kasar, murni atau campuran, 

dan tebal atau tipis. Pengukuran fotometri dapat menberikan hasil 

kuantitatif dari sifat fisik tersebut. Pengukuran fotometri dapat 

dilakukan dengan sinar pantulan, transmitans, serapan, emisi, 

hamburan, dan juga fluoresense (Germer dkk., 2014).   

Spektrofotometri uv-vis adalah metode karakterisasi yang 

memanfaatkan serapan sinar oleh suatu sampel tertentu. Pada 

spektrofotometri uv-vis, sampel diletakkan dalam sebuah kuvet. 

Sampel kemudian disinari oleh sinar UV atau sinar tampak. 

Sampel dalam kuvet akan menyerap sebagian sinar pada panjang 

gelombang tertentu dan dengan intesitas tertentu sesuai dengan 

karakteristik sampel. Sinar yang tidak diserap oleh sampel akan 

diteruskan dan dibaca oleh detektor seperti pada Gambar 2.9 (De 

Caro dan Haller, 2015). 

Pada spektrofotometri UV-vis, hasil pengukuran sampel 

dapat terganggu oleh bermacam-macam kondisi lingkungan, 

seperti adanya pelarut, serapan oleh wadah sampel, dan lain 

sebagainya. Untuk menghindari gangguan ini, sinar yang telah 

melewati sampel dibandingkan dengan sinar yang dilewatkan 

wadah sampel yang identik dan berisi pelarut sampel.  

Spektrofotometri UV-Vis digunakan untuk mengukur 

molekul atau unsur yang memiliki ikatan π atau memiliki pasangan 

elektron bebas. Molekul-molekul hidrokarbon alkana hanya 

memiliki ikatan σ dan tidak memiliki ikatan π maupun pasangan 

elektron bebas sehingga tidak dapat diukur menggunakan 

spektrofotometer uv-vis. Molekul-molekul seperti alkena dan 

Gambar 2.9 Prinsip kerja Spektrofotometer UV-Vis (De Caro dan 

Haller, 2015) 
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alkuna memiliki ikatan π sehingga dapat diukur dengan 

spektrofotometer uv-vis. Begitu juga karoten yang memiliki 

banyak ikatan π, dapat diukur dengan spektrofotometer uv-vis. 

Serapan sinar uv-vis oleh sampel dipengaruhi oleh struktur 

molekul, jumlah ikatan π, dan juga konsentrasi sampel sehingga 

serapan sinar uv-vis karakteristik dari tiap molekul. 

Pada umunya, data pengukuran spektrofotometri UV-Vis 

disajikan dalam bentuk grafik spektra seperti pada Gambar 2.8. 

Pada spektra, sumbu x mewakili panjang gelombang sinar, dan 

sumbu y mewakili absorbansi dari sampel. Pada penelitian ini, 

spektrofotometer UV-Vis digunakan untuk mengukur absorbansi 

sampel CPO pada panjang gelombang sinar 450 nm yang 

merupakan panjang gelombang maksimum dari β-karoten. 
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BAB III 

METODOLOGI PENELITIAN 

 

Pada bab ini dijelaskan Langkah-langkah yang digunakan 

dalam menyelesaikan masalah dalam tugas akhir. Selain itu juga 

dijelaskan prosedur dan proses pelaksanaan setiap langkah yang 

dilakukan dalam menyelesaikan penulisan tugas akhir. 

3.1. Alat dan Bahan 

Alat dan bahan yang digunakan dalam penelitian tugas 

akhir ini adalah sebagai berikut : 

1. Alat 

Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah gelas 

beaker 100 ml, gelas beaker 50 ml, magnetic stirrer, kaca arloji, 

spatula, hot plate, gelas ukur 50 ml, neraca analitik, Erlenmeyer, 

corong gelas, termometer, alu dan mortar, ayakan 80 mesh dan 

botol timbang. 

2. Bahan 

Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah bentonit 

pacitan, asam sulfat 98%, akuades, minyak kelapa sawit mentah 

(CPO), asam oksalat. 

3.2. Prosedur 

Prosedur yang dipakai dalam penelitian tugas akhir ini 

adalah sebagai berikut : 

1. Aktivasi Bentonit 

Aktivasi bentonit (Bent) dilakukan dengan metode acid 

activation menggunakan asam sulfat 98% dengan perbandingan 

massa bentonit : asam sulfat 100:5 ; 100:10 ; dan 100:20. Bahan 

baku bentonit pacitan digunakan langsung tanpa ada pretreatment. 

Bentonit sebanyak 10 gram ditambahkan 15 ml akuades kemudian 

diaduk dan dipanaskan hingga suhu 80°C. 1 ml asam sulfat 98% 

ditambahkan kedalam campuran bentonit. Pengadukan dan 
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pemanasan dilanjutkan hingga 1 jam, dan suhu dijaga pada 

82°C±2°C.  

25 ml aquadest ditambahkan ke dalam campuran untuk 

menghentikan proses aktivasi. Campuran kemudian disaring dan 

dicuci dengan 25 ml aquadest sebanyak 3 kali. Bentonit aktif 

kemudian dikeringkan pada suhu 120°C. Bentonit yang telah 

dikeringkan, dihaluskan dan diayak dengan ayakan 80 mesh. 

Bentonit ini selanjutnya disebut BeAc10. 

Prosedur aktivasi bentonit diulang dengan volume 

penambahan asam sulfat sebanyak 0,5 ml dan 0,3 ml. bentonit ini 

selanjutnya disebut BeAc5 dan BeAc3. 

2. Analisis XRD 

Sampel Bent, BeAc10, BeAc5, dan BeAc3 dianalisis XRD 

dengan XPERT-PRO Diffractometer dengan sinar Cu-Kα pada 

30mA dan 40kV, dan laju pindai 0,017° (2θ) pada rentang sudut 5-

50°. 

3. Uji Adsorpsi Minyak Kelapa Sawit Mentah 

Bentonit aktif digunakan sebagai adsorben dengan 

perbandingan 2,5 gram bentonit tiap 100 ml CPO. 100 ml CPO 

diaduk dan dipanaskan hingga suhu 100°C kemudian ditambahkan 

2,5 gram bentonit aktif. Pengadukan dan pemanasan diteruskan 

selama 30 menit. Campuran disaring dengan kertas saring dan 

corong gelas.  

 Filtrat diencerkan hingga 100× kemudian diuji dengan 

spektrofotometer UV-Vis GENESYSTM 10S. Sampel diuji pada 

panjang gelombang 300-550 nm
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BAB IV 

ANALISA DATA DAN PEMBAHASAN 

 

Pada bab ini akan dilakukan analisa data dan pembahasan 

terhadap bagaimana mengaktifkan bentonit dengan asam sulfat 

0,4M, 0,6M, dan 1,2M. Selain itu juga akan dianalisa bagaimana 

pengaruh konsentrasi asam sulfat pada proses aktivasi terhadap 

kemampuan bentonit dalam adsorpsi warna CPO. 

4.1. Bahan Baku Penelitian 

Penelitian diawali dengan mengumpulkan/mengambil 

bahan baku, berupa bentonit alam yang dihasilkan oleh tambang 

bentonit Pacitan Indonesia. Dari bentonit alam ini, dilakukan 

proses pemisahan antara lempung bentonit dengan pasir pengotor. 

Pada proses pemisahan, diawali dengan proses pencucian terlebih 

dahulu. Setelah melalui proses pencucian, dilakukan proses 

pengendapan, dimana pasir mengotor akan turun ke bawah, baru 

kemudian dilakukan proses pemisahan lempung bentonit dengan 

pasir. Lempung bentonit yang diambil kurang lebih 70 % endapan 

bagian atas.  

Lempung bentonit yang sudah dipisahkan dari pasir 

pengotor, kemudian dikeringkan. Lempung bentonit yang sudah 

kering dihaluskan, dan bentonit yang sudah halus inilah yang 

dipakai sebagai bahan baku dari penelitian tugas akhir ini. 
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4.2. Analisis XRD 

Bahan mentah bentonit (Bent), sampel BeAc10, BeAc5, 

dan BeAc3 dikarakterisasi dengan metode XRD. Hasil 

difraktogram dibandingkan dengan difraktogram referensi 

montmorillonit (RRUFF R110052), hasilnya dapat dilihat pada 

Gambar 4.2.  

Difraktogram dari bentonit (Bent) menunjukkan mineral 

dominan penyusun bentonit adalah montmorillonit. 

Montmorillonit memiliki puncak karakteristik pada 2θ = 5,94° , 

19,88° , dan 34,93°. Selain montmorillonit, puncak kuarsa juga 

terlihat pada 26,57°. Ukuran kristal dapat dihitung dengan 

menggunakan persamaan 2.2. Dengan 𝑘 = 0,89, dan melihat hasil 

Gambar 4.1 Difraktogram Bentonit pacitan dan standar 

Montmorillonit (RRUFF R110052) 
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difraksi pada Lampiran 1, didapatkan nilai 𝜆 = 0,15406 nm, nilai 

𝛽 = 0,002230278 radian, dan nilai 2𝜃 =  5,7258ο, sehingga 

didapatkan  

D =  
𝑘𝜆

𝛽 𝑐𝑜𝑠𝜃
 

D =
(0,89)(0,15406)

(0,002230278)(0,998751907)
 

D = 61,54119506 ≈ 61,54 
dimana D adalah diameter rata-rata kristal, k adalah konstanta 

bentuk, λ adalah panjang gelombang (Cu-Kα = 0,15406 nm), β 

adalah lebar puncak pada setengah intensitas maksimum (dalam 

radian), dan θ adalah sudut difraksi. Dari perhitungan 

menggunakan persamaan Scherrer didapatkan ukuran kristal rata-

rata sebesar 61,54 nm. 

Secara keseluruhan, aktivasi bentonit menggunakan asam 

sulfat menyebabkan peningkatan intensitas puncak difraktogram 

bentonit aktif. Akan tetapi beberapa puncak seperti pada 2θ=35° 

terdapat penurunan dan pelebaran puncak, menandakan adanya 

perubahan fasa dari kristalin menjadi amorf.  Hal ini menandakan 

bahwa aktivasi menggunakan asam sulfat dapat mengakibatkan 

perubahan fasa kristalin bentonit menjadi amorf. Hal ini sesuai 

dengan pernyataan Noyan dkk. yang menyebutkan bahwa 

kristalinitas bentonit mulai menurun ketika diaktivasi dengan asam 

sulfat lebih dari 10% jumlah bentonit (Noyan dkk., 2007). 

 Dari difraktogram bentonit, dapat diamati adanya 

pergeseran difraksi bidang (001) dari sudut 2θ=6,35° pada bentonit 

mentah menjadi 2θ=5,94° pada BeAc3 dan BeAc5 sedangkan pada 

BeAc10 menjadi 2θ=5,73°. Pergeseran ini disebabkan oleh 

kenaikan jarak bidang (001) pada bentonit. Jarak antar bidang 

(001) dihitung berdasarkan hukum Bragg, persamaan 2.1. 

Untuk Bent, dengan nilai 𝑛 ≈ 1, 𝜆 = 1,5406, 2𝜃 =
6,345267𝜊 , didapatkan hasil d 

d =  
𝑛𝜆

2 𝑠𝑖𝑛𝜃
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d =
(1)(1,5406)

(2)(sin(3,1726335))
=

1,5406

0,110689215
 

d = 13,9182484 ≈ 13,92 

Dengan cara yang sama untuk sampel dengan BeAc3, BeAc5, dan  

BeAc10, hasilnya dapat dilihat pada Tabel 4.1. Dari Tabel 4.1 

terlihat bahwa jarak pada bidang (001) untuk sampel BeAc3 dan 

BeAc5 relatif tidak berbeda.  

Tabel 4.1 Hasil Perhitungan Jarak Bidang (001) 

Sesuai hukum Bragg didapatkan jarak antar bidang (001) 

pada bentonit yaitu 13,92Å; 14,86Å; 14,87Å; dan 15,44Å pada 

Bentonit mentah, BeAc3, BeAc5, dan BeAc10. Lebar celah antar 

lapis dapat dihitung dengan mengurangi jarak bidang (001) dengan 

tebal lapisan SiO2-Al2O3-SiO2
 yaitu 9,6Å (Caglar dkk., 2015). Dari 

perhitungan, didapatkan lebar celah bentonit mentah sebesar 

4,32Å, lebar celah BeAc3 sebesar 5,26Å, lebar celah BeAc5 

sebesar 5,27Å, dan lebar celah BeAc10 sebesar 5,84Å. Aktivasi 

bentonit dengan menggunakan asam sulfat telah memperbesar 

celah antar lapis sebesar 0,94 -1,52Å. 

Perubahan jarak antar bidang (001) dari bentonit 

disebabkan oleh aktivasi bentonit oleh asam sulfat. Pada proses 

aktivasi, asam sulfat masuk kedalam celah antar lapis bentonit dan 

mensubstitusi ion logam pada celah antar lapis bentonit dengan ion 

H+ dari asam sulfat.  

Pada bentuk alami, bentonit memiliki pengotor, 

diantaranya ion logam seperti Ca2+ dan Mg2+ yang terikat pada 

muatan negatif di permukaan bentonit dan membatasi jarak antar 

lapis dari bentonit. Pencucian dengan asam sulfat pada proses 

aktivasi berfungsi melarutkan ion-ion logam pada celah antar lapis 

bentonit dan mensubstitusi dengan H+. Substitusi ion logam 

Sampel 2𝜃 d 

Bent 

BeAc3 

BeAc5 

BeAc10 

6,3452 

5,9477 

5,9445 

5,7258 

13,92 

14,86 

14,87 

15,44 
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dengan H+ menghilangkan batasan jarak celah antar lapis bentonit 

sehingga bentonit dapat memiliki jarak celah lebih besar 

dibandingkan dengan bentonit mentah. Jarak yang lebih besar pada 

celah antar lapis bentonit membuatnya dapat mengadsorp lebih 

banyak warna pada permukaannya.  

Pada difraktogram BeAc10 terlihat pergeseran puncak 

yang lebih besar daripada BeAc3 maupun BeAc5. Hal ini 

disebabkan konsentrasi asam yang digunakan pada proses aktivasi 

BeAc10 lebih tinggi sehingga lebih banyak ion logam pada celah 

antar lapis yang tersubstitusi dengan H+, memperbesar jarak celah 

antar lapis bentonit. Kenaikan celah antar lapis pada bentonit akan 

memperbesar kemampuan adsorpsi warna oleh bentonit dan 

dibuktikan dengan adsorpsi warna CPO. 

4.3. Adsorpsi zat warna pada CPO 

Keberhasilan aktivasi bentonit dengan asam dibuktikan 

dengan uji adsorpsi zat warna pada CPO. Ketiga sampel bentonit 

beserta bentonit mentah, masing-masing 2,5 g digunakan sebagai 

adsorben pada 100 ml CPO. Adsorpsi dilakukan pada suhu 

100±3°C selama 30 menit. Suhu adsorpsi 100°C dipilih karena 

merupakan suhu optimum untuk pemucatan minyak menurut 

Noyan dkk. (Noyan dkk., 2007). Adsorpsi warna CPO dilakukan 

Gambar 4.2 CPO sebelum proses adsorpsi, CPO setelah adsorpsi 

dengan BeAc5, dan CPO setelah adsorpsi dengan BeAc10 

(berurutan dari kanan ke kiri). 
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selama 30 menit dimana proses adsorpsi mencapai equilibrium 

sesuai dengan pernyataan Almeida dkk. (Almeida dkk., 2019) 

Pada awal pencampuran bentonit ke dalam CPO, dapat 

diamati perubahan warna dari jingga gelap menjadi hitam. Seiring 

proses adsorpsi berlangsung, campuran berangsur-angsur berubah 

menjadi kehijauan. Warna hitam ini disebabkan oleh bentonit yang 

celahnya mulai terisi oleh zat warna dari CPO, sedangkan warna 

kehijauan pada akhir proses adsorpsi disebabkan oleh konsentrasi 

warna pada CPO yang telah turun setelah proses adsorpsi. 

Perbedaan visual juga dapat diamati pada CPO yang telah 

melalui proses adsorpsi. Sebelum melalui proses adsorpsi, CPO 

memiliki warna jingga pekat, seperti tampak pada Gambar 4.2 

untuk CPO diujung kanan. Setelah CPO diadsorp oleh bentonit 

mentah dan BeAc3, tidak terlihat ada perbedaan secara visual 

dibandingkan dengan CPO sebelum diadsorp, sehingga tidak 

dilakukan proses foto. Perbedaan visual mulai dapat diamati pada 

CPO yang telah diadsorp oleh BeAc5 dan BeAc10. Setelah proses 

adsorpsi dengan BeAc5 (gambar tengah) dan setekah proses  

Gambar 4.3 spektra CPO setelah melalui proses adsorpsi dengan 

bentonit. 
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adsorpsi dengan BeAc10 (gambar ujung kiri), warna CPO menjadi 

lebih pucat seperti terlihat pada Gambar 4.2.  

Pengamatan secara kuantitatif dilakukan dengan 

spektrofotometer UV-Vis. Empat sampel CPO didapatkan dari uji 

adsorpsi zat warna. Keempat sampel diencerkan hingga 100× 

kemudian diukur absorbansinya pada panjang gelombang 300-550 

nm. Zat warna yang banyak ditemukan dalam CPO adalah β-

karoten dan memiliki λmaks = 450 nm, sehingga data absorbansi 

diambil dari absorbansi CPO pada panjang gelombang 450 nm. 

Hasilnya dapat dilihat pada Gambar 4.3. Dari Gambar 4.3 dapat 

dilihat bahwa pola spektranya sama tetapi puncak absorbansi yang 

dicapai berbeda. 

Hukum Lambert-Beer menyatakan bahwa absorbansi 

berbanding lurus dengan konsentrasi dan jarak tempuh sinar. Dari 

persamaan tersebut, bila jarak tempuh sinar tetap atau konstan, 

maka dapat disimpulkan bahwa absorbansi berbanding lurus 

dengan konsentrasi larutan (Skoog dkk., 2007). 

Berdasarkan hukum Lambert-Beer diatas, intensitas warna 

CPO setelah proses adsorpsi oleh bentonit dapat dihitung dengan 

persamaan 

%warna =
ASampel

ACPO
× 100% 

dimana ACPO adalah absorbansi CPO pada panjang gelombang 450 

nm dan ASampel adalah absorbansi sampel bentonit pada panjang 

gelombang 450 nm. Dari persamaan diatas didapatkan intensitas 

warna CPO seperti tersebut dalam Tabel 4.2. 

  



30 

 

 

 

Tabel 4.2 Nilai % warna CPO setelah adsorpsi 

Sampel Absorbansi % Warna 

CPO 

Bent 

BeAc3 

BeAc5 

BeAc10 

1,381 

0,752 

0,740 

0,646 

0,519 

100 

54,45 

53,58 

46,78 

37,58 

Dari persamaan diatas didapatkan intensitas warna CPO setelah 

melalui proses adsorpsi oleh bentonit sebanyak 54,45% , oleh 

BeAc3 sebanyak 53,58% , oleh BeAc5 sebanyak 46,78% , dan oleh 

BeAc10 sebanyak 37,58%. Adsorpsi warna CPO dengan bentonit 

yang diaktifkan dengan asam sulfat 2,5M diambil dari penelitian 

Tanjaya dkk. Data warna CPO dibandingkan dengan konsentrasi 

asam yang digunakan untuk aktivasi dan disajikan pada Gambar 

4.4 (Tanjaya dkk., 2006). 

 secara umum, aktivasi bentonit dengan asam sulfat 

memberikan kenaikan kemampuan adsorpsi warna CPO hingga 

16,87% pada BeAc10. Aktivasi bentonit dengan asam sulfat 1,2M 

memberikan hasil optimal dengan kemampuan adsorpsi hingga 

62,42%.  

Pada Gambar 4.4, terlihat ada pola dimana semakin 

banyak asam yang digunakan ketika aktivasi, semakin banyak zat 

warna yang teradsorp oleh bentonit. Pola tersebut terjadi pada 

konsentrasi asam sulfat kurang dari 1,25M. Akan tetapi pada 

sampel BeAc3, tidak terlihat adanya perbedaan signifikan 

dibanding bentonit mentah. Hal ini disebabkan konsentrasi asam 

yang tidak cukup tinggi untuk aktivasi bentonit.  
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Bila melihat analisis XRD dari BeAc3 dan BeAc5, dapat 

dilihat bahwa BeAc3 dan BeAc5 memiliki celah antar lapis yang 

hampir sama yaitu 5,26Å dan 5,27Å akan tetapi memiliki 

kemampuan adsorbsi yang berbeda. Hal ini disebabkan oleh asam 

sulfat yang tidak cukup pekat sehingga tidak dapat melarutkan 

sebagian Al3+ pada struktur bentonit dan tidak dapat menciptakan 

struktur berpori. Hal ini sesuai dengan pernyataan Al-Zahrani dkk. 

dan Siddiqui bahwa peran asam pada proses aktivasi, selain untuk 

mensubstitusi ion logam pada celah antar lapis, juga untuk 

melarutkan sebagian aluminium pada struktur bentonit 

menciptakan struktur berpori (Al-Zahrani dkk., 2001b; Siddiqui, 

1968c). 

Pada Gambar 4.4, dapat dilihat adanya kenaikan gradient 

pada grafik ketika mendekati konsentrasi 1,125M, menunjukkan 

adanya penurunan efektivitas adsorpsi warna CPO. Hal ini sesuai 

dengan pernyataan Tanjaya dkk. bahwa ada penurunan 

kemampuan adsorpsi dari bentonit yang diaktivasi dengan asam 

sulfat lebih pekat dari 1M (Tanjaya dkk., 2006).  

Gambar 4.4 Grafik hubungan warna CPO setelah adsorpsi 

dengan konsentrasi asam yang digunakan pada proses aktivasi 
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 Kemampuan adsorpsi maksimum terjadi ketika bentonit 

diaktifkan dengan konsentrasi asam sulfat 1M. Penggunaan asam 

sulfat lebih dari 1M menyebabkan turunnya kemampuan adsorpsi 

dari bentonit. Siddiqui menyebutkan bahwa proses aktivasi 

bentonit terjadi dengan 2 tahap. Tahap pertama aktivasi terjadi 

ketika asam sulfat mensubstitusi ion logam pada celah antar lapis 

dan menaikkan jarak celah antar lapis bentonit. Tahap kedua 

aktivasi terjadi ketika asam sulfat mulai masuk ke dalam struktur 

bentonit dari ujung struktur melarutkan sebagian Al3+ dan 

menciptakan struktur berpori pada lapisan bentonit (Siddiqui, 

1968c).  

 Pada tahap kedua aktivasi bentonit, asam sulfat mulai 

melarutkan aluminium dan logam substituent pada struktur lapisan 

bentonit, dimulai dari pinggir lapisan. Bila asam sulfat yang 

digunakan terlalu banyak, maka asam sulfat akan melarutkan 

terlalu banyak Al3+ dan mengubah struktur bentonit. Perubahan 

struktur ini menyebabkan penurunan pada kemampuan adsorpsi 

bentonit.   

 Secara umum, aktivasi bentonit dapat dilakukan dengan 

asam sulfat pada konsentrasi 0,4M hingga 1,2M. Penggunaan asam 

sulfat lebih dari 1,2M akan merusak struktur bentonit dan 

menurunkan kemampuan adsorpsi dari bentonit.  
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BAB V 

KESIMPULAN DAN SARAN 

5.1. Kesimpulan 

Bleaching earth telah berhasil dibuat dengan aktivasi 

bentonit Pacitan menggunakan metode aktivasi asam sulfat pada 

konsentrasi asam sulfat 0,4M, 0,6M, dan 1,2M. Analisis XRD 

menunjukkan adanya kenaikan celah antar lapis bentonit sebesar 

1,51Å, dari 4,33Å menjadi 5,84Å. Ketiga bentonit aktif digunakan 

sebagai adsorben warna CPO dan dibandingkan dengan bentonit 

mentah. Hasil adsorpsi menunjukkan adanya peningkatan 

kemampuan adsorpsi warna CPO sebesar 16,87%, dari 45,54% 

menjadi 62,42%.  

Aktivasi bentonit dengan menggunakan asam sulfat lebih 

dari 1,2M akan merusak struktur bentonit dan menurunkan 

kemampuan adsorpsi warna  

5.2. Saran 

Saran untuk penelitian selanjutnya adalah penggunaan 

bahan yang lebih murah, aman, dan lebih mudah didapat sehingga 

penerapan skala besar dan komersial dapat dilakukan. Penelitian 

ini dapat digunakan sebagai acuan program pembuatan usaha.   
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LAMPIRAN I 

SKEMA KERJA 

1. Aktivasi Bentonit 

  Bentonit mentah

Asam sulfat 98%

Aquadest

Aquadest

Residu Filtrat

BeAc
DATA

Diaduk

Dipanaskan 80°C

Dipanaskan 80°C selama 1 jam

Disaring

Dikeringkan 120°C 6 jam

Dihaluskan

Titrasi sisa asam
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2. Adsorpsi Warna CPO  

100 ml CPO

2,5 g Bentonit

Diaduk

Dipanaskan 100°C selama 30 menit

Disaring

Dipanaskan 100°C

Diencerkan 100× 

filtrat

Uji Spektrofotometer UV-Vis

DATA

residu
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LAMPIRAN II 

HASIL PENGUKURAN XRD 

1. XRD Bentonit 

Measurement Conditions:  (Bookmark 1) 

 
Dataset Name Bentonite 

File name E:\DATA PENGUJIAN\Pengujian 

2019\November\Yuda\Bentonite\Bentonite.xrdml 

Comment Configuration=Reflection-

Transmission Spinner, Owner=User-1, Creation date=1/15/2016 

11:44:36 AM 

      Goniometer=PW3050/60 

(Theta/Theta); Minimum step size 2Theta:0.001; Minimum step size 

Omega:0.001 

      Sample stage=Reflection-Transmission 

Spinner PW3064/60; Minimum step size Phi:0.1 

      Diffractometer system=XPERT-PRO 

      Measurement 

program=C:\PANalytical\Data Collector\Programs\Scan 5-50 

New.xrdmp, Identifier={ADFD73FF-5E80-49A1-ADF5-

36F876DAC0E7} 

Measurement Date / Time 12/3/2019 10:50:46 AM 

Operator Institut Teknologi 

Raw Data Origin XRD measurement (*.XRDML) 

Scan Axis Gonio 

Start Position [°2Th.] 5.0084 

End Position [°2Th.] 49.9904 

Step Size [°2Th.] 0.0170 

Scan Step Time [s] 10.1600 

Scan Type Continuous 

PSD Mode Scanning 

PSD Length [°2Th.] 2.12 

Offset [°2Th.] 0.0000 

Divergence Slit Type Fixed 

Divergence Slit Size [°] 0.2177 

Specimen Length [mm] 10.00 

Measurement Temperature [°C] 25.00 
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Anode Material Cu 

K-Alpha1 [Å] 1.54060 

K-Alpha2 [Å] 1.54443 

K-Beta [Å] 1.39225 

K-A2 / K-A1 Ratio 0.50000 

Generator Settings 30 mA, 40 kV 

Diffractometer Type 0000000011119014 

Diffractometer Number 0 

Goniometer Radius [mm] 240.00 

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm] 100.00 

Incident Beam Monochromator No 

Spinning No 

 

Main Graphics, Analyze View: (Bookmark 

2) 

Peak List: (Bookmark 3) 

Pos. 

[°2Th.] 

Height 

[cts] 

FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. 

[%] 

12.4111 14.97 0.4015 7.13197 3.10 

19.9435 51.12 0.3346 4.45211 10.58 

23.5628 27.30 0.2676 3.77580 5.65 

26.6787 141.25 0.0502 3.34147 29.24 

35.0777 36.98 0.6691 2.55826 7.66 

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

10 20 30 40

Counts

0

200

400

 Bentonite
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36.6017 35.84 0.2007 2.45516 7.42 

37.5709 267.31 0.0836 2.39402 55.34 

43.8694 483.04 0.1020 2.06211 100.00 

44.0004 233.22 0.0816 2.06138 48.28 

 

2. XRD BeAc10 

Measurement Conditions:  (Bookmark 1) 

 
Dataset Name BeAc10 

File name E:\DATA PENGUJIAN\Pengujian 

2019\Desember\Yuda\16 Desember\BeH2SO4\BeAc10.rd 

Comment Configuration=Reflection-

Transmission Sp 

      Goniometer=PW3050/60 

(Theta/Theta); Mini 

Measurement Date / Time 12/16/2019 9:55:00 AM 

Raw Data Origin PHILIPS-binary (scan) (.RD) 

Scan Axis Gonio 

Start Position [°2Th.] 5.0084 

End Position [°2Th.] 49.9904 

Step Size [°2Th.] 0.0170 

Scan Step Time [s] 10.1500 

Scan Type Continuous 

Offset [°2Th.] 0.0000 

Divergence Slit Type Fixed 

Divergence Slit Size [°] 0.2500 

Specimen Length [mm] 10.00 

Receiving Slit Size [mm] 12.7500 

Measurement Temperature [°C] -273.15 

Anode Material Cu 

K-Alpha1 [Å] 1.54060 

K-Alpha2 [Å] 1.54443 

K-Beta [Å] 1.39225 

K-A2 / K-A1 Ratio 0.50000 

Generator Settings 30 mA, 40 kV 

Diffractometer Type XPert MPD 

Diffractometer Number 1 
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Goniometer Radius [mm] 200.00 

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm] 91.00 

Incident Beam Monochromator No 

Spinning No 

 

Main Graphics, Analyze View: (Bookmark 

2) 

Peak List: (Bookmark 3) 

Pos. 

[°2Th.] 

Height 

[cts] 

FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. 

[%] 

5.7258 63.03 0.8029 15.43528 48.33 

19.8802 53.51 0.2676 4.46613 41.03 

20.8038 113.10 0.0502 4.26990 86.73 

24.9281 13.46 0.8029 3.57201 10.32 

26.7158 130.40 0.2007 3.33691 100.00 

28.9249 15.66 0.5353 3.08689 12.01 

34.9351 24.89 0.6691 2.56838 19.09 

38.3337 14.47 0.6691 2.34813 11.10 

45.9811 10.77 0.8029 1.97383 8.26 

 

3.  XRD BeAc5 

Measurement Conditions:  (Bookmark 1) 

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

10 20 30 40

Counts

0

100

200

 BeH2SO4
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Dataset Name BeAc5 

File name E:\DATA PENGUJIAN\Pengujian 

2019\Desember\Yuda\16 Desember\BeNaOH\BeAc5.rd 

Comment Configuration=Reflection-

Transmission Sp 

      Goniometer=PW3050/60 

(Theta/Theta); Mini 

Measurement Date / Time 12/16/2019 9:19:00 AM 

Raw Data Origin PHILIPS-binary (scan) (.RD) 

Scan Axis Gonio 

Start Position [°2Th.] 5.0084 

End Position [°2Th.] 49.9904 

Step Size [°2Th.] 0.0170 

Scan Step Time [s] 10.1500 

Scan Type Continuous 

Offset [°2Th.] 0.0000 

Divergence Slit Type Fixed 

Divergence Slit Size [°] 0.2500 

Specimen Length [mm] 10.00 

Receiving Slit Size [mm] 12.7500 

Measurement Temperature [°C] -273.15 

Anode Material Cu 

K-Alpha1 [Å] 1.54060 

K-Alpha2 [Å] 1.54443 

K-Beta [Å] 1.39225 

K-A2 / K-A1 Ratio 0.50000 

Generator Settings 30 mA, 40 kV 

Diffractometer Type XPert MPD 

Diffractometer Number 1 

Goniometer Radius [mm] 200.00 

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm] 91.00 

Incident Beam Monochromator No 

Spinning No 

 

Main Graphics, Analyze View: (Bookmark 

2) 
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Peak List: (Bookmark 3) 

Pos. 

[°2Th.] 

Height 

[cts] 

FWHM 

Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. 

[%] 

5.9445 85.17 0.8029 14.86803 8.93 

20.0565 95.19 0.3346 4.42726 9.98 

21.0524 132.84 0.0836 4.22002 13.92 

25.1958 19.94 0.5353 3.53466 2.09 

26.7620 148.52 0.1673 3.33125 15.57 

35.1522 45.45 0.5353 2.55300 4.76 

37.3907 125.46 0.1338 2.40515 13.15 

42.6283 49.02 0.2007 2.12098 5.14 

43.6537 954.02 0.1020 2.07179 100.00 

43.7857 432.12 0.0612 2.07099 45.29 

  

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

10 20 30 40

Counts

0

500

1000

 BeNaOH
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4. XRD BeAc3 

Measurement Conditions:  (Bookmark 1) 
Dataset Name BeAc3 

File name E:\DATA PENGUJIAN\Pengujian 

2019\Desember\Yuda\18 Desember\Bentonite\BeAc3.rd 

Comment Configuration=Reflection-

Transmission Sp 

      Goniometer=PW3050/60 

(Theta/Theta); Mini 

Measurement Date / Time 12/18/2019 4:02:00 PM 

Raw Data Origin PHILIPS-binary (scan) (.RD) 

Scan Axis Gonio 

Start Position [°2Th.] 5.0084 

End Position [°2Th.] 49.9904 

Step Size [°2Th.] 0.0170 

Scan Step Time [s] 10.1500 

Scan Type Continuous 

Offset [°2Th.] 0.0000 

Divergence Slit Type Fixed 

Divergence Slit Size [°] 0.2500 

Specimen Length [mm] 10.00 

Receiving Slit Size [mm] 12.7500 

Measurement Temperature [°C] -273.15 

Anode Material Cu 

K-Alpha1 [Å] 1.54060 

K-Alpha2 [Å] 1.54443 

K-Beta [Å] 1.39225 

K-A2 / K-A1 Ratio 0.50000 

Generator Settings 30 mA, 40 kV 

Diffractometer Type XPert MPD 

Diffractometer Number 1 

Goniometer Radius [mm] 200.00 

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm] 91.00 

Incident Beam Monochromator No 

Spinning No 
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Main Graphics, Analyze View: (Bookmark 

2) 

 

 

Peak List: (Bookmark 3) 

 

Pos. 

[°2Th.] 

Height 

[cts] 

FWHM Left 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. 

[%] 

5.9477 75.94 0.6691 14.85996 51.61 

19.8882 43.72 0.2007 4.46436 29.71 

25.1140 19.49 0.8029 3.54599 13.24 

26.5777 147.16 0.2676 3.35394 100.00 

35.0365 42.50 0.6691 2.56117 28.88 

38.4167 27.66 0.4015 2.34325 18.80 

42.4975 26.71 0.2007 2.12720 18.15 

 

  

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

10 20 30 40

Counts

0

100

200

 Bentonite
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