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ABSTRAK

Khakim, Dzikrul. 2018. Penurunan Kadar Fe Pada Pengolahan Limbah Cair
Laboratorium Menggunakan Pengendapan Basa dan Biosorben
Batang Jagung (Zea mays L.) Pembimbing utama: Eny Yulianti, M.Si;
Pembimbing agama: Umaiyatus Syarifah, M.A; Konsultan: Nur Aini,
M.Si.

Kata Kunci: batang jagung (Zea mays L.), besi (Fe), asam sitrat, gugus aktif,
biosorben, FTIR, AAS.

Jagung merupakan salah satu makanan pokok masyarakat indonesia
terbesar setelah beras. Berdasarkan kandungan selulosanya yang mencapai 53%,
batang jagung memiliki potensi sebagai biosorben dalam menurunkan kadar
logam besi (Fe) dalam limbah. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui
adsorben terbaik yang digunakan dalam mengadsorpsi logam besi (Fe) dan juga
untuk mengetahui karakteristik pada seluruh variasi batang jagung.

Tahapan penelitian ini meliputi: Preparasi batang jagung, Delignifikasi
batang jagung. Modifikasi batang jagung menggunakan asam sitrat 0,5; 1,0; dan
1,5 M, Karakterisasi batang jagung menggunakan FTIR, Preparasi limbah logam
dan destruksi, Penentuan adsorben terbaik, Penentuan konsentrasi situs aktif
batang jagung menggunakan metode titrasi asam basa.

Hasil penelitian menunjukkan bahwa karakteristik batang jangung
memiliki kandungan gugus aktif seperti hidroksil, karboksil dan lakton.
Konsentrasi penurunan kadar logam besi (Fe) terbaik terletak pada variasi batang
jagung terdelignfikasi (AD) sebesar 79,36% yang juga didukung dengan nilai total
asam tertingginya sebesar 5,25 meg/gram dengan nilai masing-masing gugus
hidroksil, karboksil dan lakton berurut-urut adalah 2,75; 2,5; dan 0 meg/gram. Hal
tersebut diindikasikan bahwa adsorpsi pada batang jagung terdelignifikasi (AD)
berjalan secara maksimal dengan didukung kondisi pH yang stabil dibandingkan
dengan variasi batang jagung termodifikasi asam sitrat (AMAS 0,5; 1,0; dan 1,5
M) yang cenderung bersifat asam. Adapun hasil spektra FTIR setelah proses
modifikasi menggunakan asam sitrat menunjukkan adanya gugus ester (1731-
1732 “™1) sehingga terjadi reaksi esterifikasi pada saat batang jagung berinteraksi
dengan asam sitrat.
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ABSTRACT

Khakim, Dzikrul. 2018. Decreased Fe Feature On Liquid Waste Treatment
Laboratory Using Precipitation Base and Biosorbent Corn Stalk. The
main  coach: Eny Yulianti, M.Si; Religious counselor: Umaiyatus
Syarifah, M.A; Consultant: Nur Aini, M.Si.

Keywords: corn stalk (Zea mays L.), iron (Fe), citric acid, active group,
biosorbent, FTIR, AAS.

Corn is one of the biggest staple food of Indonesian society after rice.
Based on its cellulose content of 53%, corn stalk has potential as biosorbent in
lowering iron (Fe) content in waste. This study aims to determine the best
adsorbents used in adsorpting iron (Fe) and also to know the characteristics of all
variations of corn stalks.

Stages of this study include: Preparation of corn stalks, Delignification of
corn stalks, Modivication of corn stalk using citric acid 0.5; 1.0; and 1.5 M,
Characterization of maize stems using FTIR, Preparation of metal waste and
destruction, Determination of the best adsorbent, Determination of concentration
of active site of corn stalk using acid base titration method.

The results showed that the characteristics of corn rod contain active
groups such as hydroxyl, carboxyl and lactone. The best concentration of iron (Fe)
concentration decrease is 79,36% which is also supported with the highest total
acid value of 5,25 meq / gram with the value of each hydroxyl, carboxyl and
lactone sequential group the order is 2.75; 2.5; and 0 meq / gram. It is indicated
that the adsorption on the delignified corn stalk (AD) runs optimally with a stable
pH-supported condition compared to the variation of the activated citric acid
maize stalk (AMAS 0.5, 1.0 and 1.5 M) which tend to be acidic. The result of
FTIR spectra after modification process using citric acid showed the existence of
ester group (1731-1732 cm-1) so that esterification reaction occurs when corn
stalk interact with citric acid.
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Batang jagung (Zea mays L.) merupakan komponen terbesar tanaman
jagung yang mencapai 83,28% total berat biomassa (Fieser & Fieser,1960).
Pemanfaatan batang jagung sebagai tumbuhan yang baik (bermanfaat) di
Indonesia masih terbatas. Masyarakat memanfaatkannya hanya sebagai bahan
pakan ternak, bahan bakar tungku api dan pembuatan kompos. Bahkan biasanya
menjadi limbah dan dibakar sehingga dapat mencemari lingkungan. Sehingga
dalam Islam juga mengajarkan bahwa segala sesuatu yang diciptakan oleh Allah
SWT tidak ada yang tidak bermanfaat.

Allah SWT berfirman dalam QS. asy-Syu’araa’ (26) : 7 sebagai berikut:

< £

- z ’."} E S ,,/!‘E,/ .’E’J T8 T
@2 0 S o G Gl 5 2331 L2 o

Artinya: “Dan apakah mereka tidak memperhatikan bumi, berapa banyaknya kami
tumbuhkan di bumi berbagai macam tumbuh-tumbuhan yang baik? (Asy-Syu araa’)

Ayat tersebut menjelaskan bahwa sebenarnya jika kita bersedia
merenungi dan mengamati hal-hal yang ada berada di muka bumi, maka kita akan
mendapat kemanfaatan. Karena Allah SWT telah menumbuhkan beraneka ragam
tumbuh-tumbuhan yang mendatangkan manfaat. Tumbuhan yang baik adalah
tumbuhan yang mendatangkan banyak manfaat. Sehingga untuk meningkatkan
nilai manfaat batang jagung salah satu upaya pengolahannya yaitu digunakan
sebagai biomassa pembuatan adsorben untuk mengadsorb logam berat Besi (Fe)

dari limbah cair logam berat yang dihasilkan dari Laboratorium Kimia UIN



Maulana Malik Ibrahim Malang. Penelitian Daud, Z, dkk, (2010) menyatakan
bahwa batang jagung memiliki kandungan selulosa 39%, hemiselulosa 42% dan
lignin 7,3%. Salah satu upaya pengolahan batang jagung kering ini yaitu sebagai
biomassa pembuatan adsorben.

Rahmayani (2013) juga menggunakan batang jagung sebagai adsorben
alternatif pada pengurangan kadar klorin dalam air olahan. Hasil dari
penelitiannya menunjukkan bahwa biosorben batang jagung pada pada kondisi
yang paling baik dari modifikasi konsentrasi modifikator asam sulfat 5%, ukuran
partikel 70 mesh dan waktu adsorbsi 90 menit dapat menyarap kadar klorin
sebesar 96,08%. Hasil FTIR pada penelitian Ramos (2012) menunjukkan adanya
gugus ester pada bilangan gelombang 1730 cm™, sedangkan pada penelitian
Mahbubah (2016) gugus ester muncul pada bilangan gelombang 1730 cm™ dan
pada penelitian Wen (2017) muncul pada bilangan gelombang 1733-1736 cm™

Melihat kandungan lignin pada jagung mencapai 7,3% dan karena
keberadaan lignin dapat menurunkan proses adsorpsi, maka sebelum proses
modivikasi dilakukan proses delignifikasi terlebih dahulu dengan menggunakan
larutan NaOH 3%. Penelitian Safrianti, I, dkk, (2012) juga menjelaskan, bahwa
adsorben sebelum dimodifikasi menggunakan asam nitrat harus mengalami proses
delignifikasi. Delignifikasi adalah suatu proses pemutusan lignin dari selulosa
dengan cara melarutkan lignin dengan pelarut basa seperti NaOH.

Penelitian Ramos, R. Leyva dkk (2011) asam sitrat digunakan untuk
memodifikasi tongkol jagung untuk meningkatkan kapasitas adsorpsi Cd(ll).
Hasil penelitiannya diketahui bahwa dari tongkol jagung terdapat gugus-gugus

asam berupa gugus karboksilat sebesar 1,39 meq/g pada konsentrasi maksimum



asam sitrat 1,0 mol/L dan gugus hidroksilat sebesar 3,18 meg/g pada konsentrasi
maksimum asam sitrat 1,0 mol/L. Nilai kapasitas adsorpsi maksimum ditunjukkan
ketika konsentrasi asam sitrat 1,0 mol/L pada tongkol jagung termodifikasi
sebesar 26,5 mg/L dan kapasitas adsorpsi tongkol jagung termodifikasi
berbanding lurus dengan konsentrasi gugus karboksilat. Tongkol jagung yang
termodifikasi asam sitrat terbukti mampu menurunkan kadar Cd(l1).

Logam berat dapat membahayakan manusia dan ekosistem lainnya, jika
tidak dikontrol cara penggunaannya. Masalah ini disebabkan karena perbuatan
manusia yang kurang peka terhadap lingkungan, padahal al-Quran telah
mengingatkan bahwa kerusakan yang terjadi dimuka bumi diakibatkan oleh
tangan (perbuatan) manusia yang tidak bertanggung jawab terhadap alam. Hal ini

terlihat dalam al-Quran Surat ar-Rum (30) ayat 41 yang berbunyi:

2 e el gl W7 ol 06 G 00 ST 6 LT gk
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FES: . >

=)

Artinya: "Telah nampak kerusakan didarat dan dilaut disebabkan karena perbuatan

tangan manusia, supaya Allah merasakan kepada mereka sebahagian dari (akibat)
perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke jalan yang benar).

Ayat di atas menerangkan tentang kerusakan yang disebabkan oleh ulah
tangan manusia sendiri dan suatu saat manusia akan merasakan sendiri akibat dari
ulah yang telah mereka perbuat. Pada ayat tersebut terdapat kata (,gb) “tampak”.
Maksudnya adalah pada mulanya menjadi Nampak dan terang serta diketahui
dengan jelas. Diperjelas dengan adanya kata (>LueaJl) menurut al-Ashfahani adalah

keluarnya sesuatu dari keseimbangan baik sedikit maupun banyak. Hal ini



merupakan penegasan Allah bahwa berbagai keruakan yang ada di daratan dan di
lautan adalah akibat perbuatan manusia.

Berdasarkan kajian di atas, maka dalam penelitian ini akan dilakukan
proses adsorpsi menggunakan batang jagung. Batang jagung kering yang diambil
dari lahan sisa panen di wilayah pertanian kota Malang didelignifikasi
menggunakan NaOH 3% kemudian dimodifikasi menggunakan asam sitrat.
Adsorben yang akan diuji untuk mengadsorpsi ion logam besi (Fe) meliputi:
Adsorben original (AO), adsorben terdelignifikasi (AD), adsorben termodifikasi
asam sitrat 0,5 M (AMAS 0,5 M); 1,0 M (AMAS 1,0 M); dan 1,5 M (AMAS 1,5
M).

Hasil penelitian ini diharapkan dapat memanfaatkan biomassa batang
jagung secara optimal sebagai biosorben, sehingga dapat meningkatkan nilai guna

batang jagung sebagai biosorben yang ekonomis dan ramah lingkungan.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang yang telah disampaikan diatas maka dapat
diambil suatu rumusan masalah sebagai berikut:
a. Apakah adsorben terbaik yang digunakan untuk mengadsorpsi logam besi
(Fe) pada limbah cair Laboratorium Kimia UIN Maulana Malik Ibrahim
Malang?

b. Bagaimanakah karakter spektra FTIR pada seluruh variasi batang jagung?



1.3 Tujuan Penelitian
a. Untuk mengetahui adsorben terbaik yang digunakan untuk mengadsorpsi
logam besi (Fe) pada limbah cair Laboratorium Kimia UIN Maulana Malik
Ibrahim Malang.

b. Untuk mengetahui karakter spektra FTIR pada seluruh variasi batang

jagung.

1.4 Batasan Masalah

Mengingat banyaknya cakupan permasalahan, maka dalam penelitian ini
hanya dibatasi pada:

a. Sampel yang diteliti adalah limbah cair logam dari Laboratorium Kimia
Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi Universitas Islam Negeri
Maulana Malik Ibrahim Malang kategori limbah logam berat.

b. Sampel batang jagung yang digunakan adalah limbah pertanian berasal
dari kota Malang.

c. Adsorben yang akan diuji untuk mengadsorpsi ion logam besi (Fe)
meliputi: ~ Adsorben original (AO), adsorben terdelignifikasi (AD),
adsorben termodifikasi asam sitrat 0,5 M (AMAS 0,5 M); 1,0 M (AMAS

1,0 M); dan 1,5 M (AMAS 1,5 M).

1.5 Manfaat Penelitian

Hasil penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi mengenai
potensi batang jagung kering (Zea mays L.) sebagai adsorben dan dapat

menurunkan kadar logam besi (Fe) pada limbah Laboratorium.
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2.1 Limbah Laboratorium

Limbah Laboratorium merupakan buangan yang berasal dari
laboratorium. Limbah ini dapat berasal dari bahan kimia dan peralatan untuk
pekerjaan laboratorium. Limbah laboratorium ini mempunyai resiko berbahaya
bagi lingkungan dan mahluk hidup (Istighfari, 2012). Baku mutu limbah
Laboratorium menurut Peraturan Menteri Lingkungan Hidup Republik Indonesia
Nomor 5 tahun 2014 untuk logam Pb yaitu 0,1 mg/L. Keberadaan limbah logam
pada laboratorium dapat diolah menggunakan metode destruksi.

Destruksi merupakan suatu perlakuan pemecahan senyawa menjadi
unsur-unsurnya sehingga dapat dianalisis yaitu merombak dari bentuk organik
logam menjadi bentuk logam-logam anorganik. Pada dasarnya ada dua jenis
destruksi yang dikenal dalam ilmu kimia yaitu destruksi kering (oksida kering)
dan destruksi basah (oksida basah) (Kristianingrum, 2012). Kedua destruksi ini
memiliki teknik pengerjaan dan lama pemanasan yang berbeda.

1. Destruksi Kering

Destruksi kering merupakan perombakan zat organik logam di dalam
sampel menjadi logam-logam anorganik dengan jalan pengabuan sampel dalam
muffle furnace dan memerlukan suhu pemanasan tertentu. Proses destruksi kering
membutuhkan suhu pemanasan antara 400-800°C, tetapi suhu ini sangat
tergantung pada jenis sampel dan jenis logam yang akan dianalisis. Apabila

oksida-oksida logam yang terbentuk bersifat kurang stabil, maka perlakuan ini



tidak memberikan hasil yang baik. Oksida yang terbentuk dari logam Fe, Cu, dan
Zn adalah Fe,O3, FeO, CuO, dan Zn0O, yang semua oksida dari logam ini cukup
stabil pada suhu pengabuan yang digunakan. Oksida-oksida ini kemudian
dilarutkan ke dalam pelarut asam kuat.

2. Destruksi Basah

Destruksi basah adalah perombakan sampel dengan asam-asam kuat baik
tunggal maupun campuran, kemudian dioksidasi dengan menggunakan zat
pengoksidasi. Pelarut-pelarut yang dapat digunakan untuk destruksi basah antara
lain asam nitrat, asam sulfat, asam perklorat, dan asam klorida. Semua pelarut
tersebut dapat digunakan baik tunggal maupun campuran. Kesempurnaan
destruksi ditandai dengan diperolehnya larutan jernih pada larutan destruksi, yang
menunjukkan bahwa semua konstituen yang ada telah larut sempurna atau
perombakan senyawa-senyawa organik telah berjalan dengan baik. Senyawa-
senyawa garam yang terbentuk setelah destruksi merupakan senyawa garam yang
stabil apabila disimpan selama beberapa hari (Raimon, 1993).

Menurut Sumardi (1981) metode destruksi basah lebih baik daripada cara
destruksi kering karena tidak banyak bahan yang hilang dengan suhu pengabuan
yang sangat tinggi, inilah salah satu faktor pertimbangan para peneliti lebih sering
menggunakan cara destruksi basah.

3. Destruksi Refluks

Menurut Darmono (1995) metode analisis logam dalam makanan dengan
menggunakan refluks dilakukan dengan memasukkan sampel ke dalam labu
destruksi yang dilengkapi dengan kondensor pendingin yang dialiri air, sampel

didekstruksi menggunakan zat pengoksidasi dan dipanaskan pada temperatur



120°C. Kondensor disambungkan kemudian dialiri air mengalir yang berfungsi
sebagi pendingin, sehingga uap yang keluar dari tabung akan kembali mengembun
masuk kembali ke dalam tabung. Destruksi dilakukan selama 4 jam, kemudian
didinginkan dan disaring.

Destruksi sampel menggunakan alat refluks dilakukan dengan cara
menambahkan 20 ml asam nitrat p.a ke dalam 5 g sampel dan dipanaskan selama
tiga jam. Ditambah 5 ml asam peroksida dan dipanaskan kembali selama satu jam.
Hasil percobaan menunjukkan bahwa % recovery sebesar 70 %. Namun metode
ini masih bisa digunakan dalam penentuan kadar merkuri (Hg) dalam ikan

maupun kerang (Bortolli dkk, 1995).

2.2 Karakteristik dan Toksisitas Logam Besi (Fe)

Besi atau ferrum (Fe) adalah salah satu logam yang paling
banyakdijumpai di kerak bumi, metal berwarna putih keperakan, liat dan
dapatdibentuk. Di alam didapat sebagai hematite. Secara kimia besi merupakan
logam yang cukup aktif, hal ini karenabesi dapat bersenyawa dengan unsur-unsur
lain. Salah satu kegunaan besiadalah sebagai campuran untuk membuat paduan
logam, misalnya untukmembuat baja, besi tempa, besi tuang dan lain-lain yang
banyak digunakansebagai bahan bangunan, peralatan-peralatan logam, rangka

kenderaan danlainnya (Sunardi, 2006).

Kadar besi sekitar 0,5-50 mg/L dalam air tawar alami. lon Fe di dalam air
minum menimbulkan rasa, warna (kuning), pengendapan pada dinding-dinding
pipa, pertumbuhan bakteri besi dan kekeruhan (Direktorat Penyehatan Air).

Konsentrasi besi terlarut yang masih diperbolehkan dalam air minum adalah 0,3



mg/L (DepKes, 2002). Jarang terdapat besi komersial yang murni biasanaya besi
mengandung sejumlah kecil karbida, silisida dari besi, serta sedikit grafit. Zat-zat
pencemar ini memainkan peranan penting dalam kekuatan struktur besi. Besi
dapat dimagnitkan. Asam klorida encer atau pekat dan asam sulfat encer

melarutkan besi (I1) dan gas hidrogen (Rahmayani, 2009).
Fe+ 2H" 5 Fe¥ + Hol oo, (2.1)
Fe+2HCl — Fe® + 2 CITHaT ool (2.2)

Asam sulfat pekat yang panas, menghasilkan ion-ion besi (IlI) dan

belerang dioksida:

2Fe + 3H,S04+ 6H' — 2Fe® +3S0,1 + 6 HoO v, (2.3)
Dengan asam nitrat encer dingin, terbetuk ion besi (I1) dan amonia:

4Fe + 10H" + NOg — 4Fe* + NHs +3H,0  ..ovieiiii) (2.4)

Asam nitrat pekat, dingin, mebuat besi menjadi pasif, dalam keadaan ini,
tidak bereaksi dengan asam nitrat encer dan tidak jua mendesak tembaga dari
larutan air suatu garam tembaga. Asam nitratl+l asam nitrat yang panas

melarutkan besi dengan membentuk gas nitrogen oksida dan ion besi (111):

Fe + HNO3 + 3H" > Fe + NOT +2H,0  ooovevvvviieeee (2.5)

2.3 Pengolahan Limbah Logam dengan Metode Adsorpsi
Adsorpsi merupakan suatu peristiwa dimana molekul-molekul dari suatu
senyawa terikat oleh permukaan zat padat. Molekul-molekul pada zat padat atau

zat cair memiliki gaya dalam keadaan tidak setimbang dimana gaya kohesi
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cenderung lebih besar dari pada gaya adhesi. Ketidaksetimbangan gaya-gaya
tersebut menyebabkan zat padat atau zat cair tersebut cenderung menarik zat-zat
lain atau gas yang bersentuhan pada permukaannya. Fenomena konsentrasi zat
pada permukaan padatan atau cairan disebut fasa teradsorbat atau adsorbat
sedangkan zat yang menyerap atau menariknya disebut adsorben. Proses adsorpsi
pada suatu adsorben terutama terjadi pada pori-pori kecil (mikropori). Sedangkan
makropori hanya berperan sebagai tempat transfer adsorbat dari permukaan luar
ke mikropori (Saragih, 2008).
Mekanisme adsorpsi dapat dibedakan menjadi dua yaitu:

1. Adsorpsi Fisika (fisisorpsi)

Adsorpsi fisika terjadi bila gaya intermolekular lebih besar dari gaya
tarik antar molekul atau gaya tarik menarik yang relatif lemah antara adsorbat
dengan permukaan adsorben. Gaya ini disebut gaya Van der Waals sehingga
adsorbat dapat bergerak dari satu bagian permukaan ke bagian permukaan lain
dari adsorben. Gaya antar molekul adalah gaya tarik antara molekul-molekul
fluida dengan permukaan padat, sedangkan gaya intermolekular adalah gaya tarik
antar molekul-molekul fluida itu sendiri (Sudirjo, 2005).

2. Adsorpsi Kimia (kemisorpsi)

Adsorpsi  kimia terjadi karena adanya pertukaran atau pemakaian
bersama elektron antara molekul adsorbat dengan permukaan adsorben sehingga
terjadi reaksi kimia. Ikatan yang terbentuk antara adsorbat dengan adsorben
adalah ikatan kimia dan ikatan itu lebih kuat daripada adsorpsi fisika (Bansal,

2005).
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Proses adsorpsi dipengaruhi oleh beberapa faktor, antara lain:
1. Konsentrasi logam

Konsentrasi logam sangat berpengaruh terhadap penyerapan logam oleh
adsorben. Pada permukaan penyerap, dalam hal ini biomassa bulu ayam terdapat
sejumlah sisi aktif dengan luas permukaan penyerap. Jadi dengan memperbesar
konsentrasi larutan serapan logam akan  meningkat secara linier hingga
konsentrasi tertentu.
2. Luas permukaan adsorben

Proses adsorpsi tergantung pada banyaknya tumbukan yang terjadi antara
partikel-partikel adsorbat dan adsorben. Tumbukan efektif antara partikel itu akan
meningkat dengan meningkatnya luas permukaan. Jadi, semakin besar luas
permukaan adsorben maka penyerapan yang terjadi semakin merata.
3. Tumbukan antar partikel

Proses adsorpsi tergantung pada banyaknya tumbukan yang terjadi
antaran partikel-partikel adsorbat dan adsorben. Tumbukan antar partikel ini dapat
dipercepat dengan adanya kenaikan suhu.
4. pH

pH mempunyai pengaruh dalam proses adsorpsi. pH lingkungan sangat
mempengaruhi sifat gugus aktif dari adsorben dan adsorbatnya.
5. Waktu kontak

Waktu kontak yang lebih lama memungkinkan proses difusi dan
penempelan molekul adsorbat berlangsung lebih baik. Waktu kontak untuk
mencapai keadaan setimbang pada proses serapan logam oleh adsorben berkisar

antar beberapa menit hingga beberapa jam (Bernasconi dkk, 1995).
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2.4 Biosorben

Biosorben merupakan material biologi yang digunakan sebagai zat
penyerap. Penyerapan logam-logam oleh biosorben terjadi melalui proses
penyerapan Yyang melibatkan gugus-gugus fungsional yang terikat pada
makromolekul permukaan sel seperti protein, polisakarida, lignin, chitin, dan
biopolymer lain yang terdapat dalam dinding sel biosorben. Gugus fungsional
yang dimaksud meliputi gugus-gugus —OH, dan C-O (Wahyuni, 2014).

Karakteristik biosorben yang dibutuhkan untuk adsorpsi yang baik:

1. Luas permukaan adsorben. Semakin besar luas permukaan maka semakin
besar pula daya adsorpsinya, karena proses adsorpsi terjadi pada
permukaan adsorben.

2. Tidak ada perubahan volume yang berarti selama proses adsorpsi dan
desorpsi.

3. Kemurnian adsorben. Adsorben yang memiliki tingkat kemurnian tinggi,

daya adsorpsinya lebih baik

2.5 Pemanfaatan Batang Jagung (Zea mays L.) Sebagai Biosorben

Gambar 2.1 Batang Jagung (Zea mays L.)
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Batang jagung dapat dimanfaatkan sebagai adsorben karena merupakan
suatu limbah ligniselulosa yang memiliki kandungan selulosa, hemiselulosa dan
lignin. Berdasarkan penelitian Daud, Z, dkk, (2010) batang jagung yang memiliki
kandungan selulosa 39%, hemiselulosa 42% dan lignin 7,3%. Pada penelitian
sebelumnya Dedi, S dan Gunawan, E, (2010) menunjukkan bahwa karbon aktif
dari batang jagung termodifikasi dapat menyerap ion logam tembaga (lI)
mencapai 25,1 mg/g dan menghasilkan kondisi optimum dengan waktu kontak
selama 3 jam pada pH 5. Sedangkan pada kondisi optimum modifikasinya
menggunakan suhu 300°C dengan prekusor 1,25 g/g dan waktu modifikasi selama
1 jam.

Beberapa pengembangan penelitian untuk membuat adsorben dari batang
jagung tanpa harus diarangkan dahulu dengan tujuan untuk meminimalkan biaya
pembuatan adsorben seperti halnya penelitian sebelumnya oleh Rahmayani, F dan
Siswarni (2011) yang menunjukkan kemampuan batang jagung sebagai adsorben
tanpa harus melalui proses pembuatan arang terlebih dahulu. Hasilnya
penelitiannya menunjukkan bahwa penyerapan kadar klorin pada air water
treatment mencapai 96,08% pada konsentrasi H,SO, sebagai aktivator 5%,
ukuran partikel 70 mesh, dan waktu adsorbsi 90 menit dengan massa adsorben
yaitu 150 gr.

Selulosa mempunyai kemampuan untuk mengadsorpsi karena selulosa
memiliki gugus fungsi dapat melakukan pengikatan dengan ion logam.
Keberadaan lignin akan menurunkan proses adsorpsi, sehingga perlu dihilangkan

terlebih dahulu dengan menggunakan proses delignifikasi.
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Delignifikasi merupakan suatu proses penghilangan lignin. Keberadaan
lignin akan menurunkan proses adsorpsi. Hal ini karena keberadaan lignin akan
menghalangi proses transfer ion. Proses delignifikasi dapat dilakukan secara
fisikawi, kimiawi, dan biologis. Perlakuan pendahuluan secara kimiawi yang
dapat dilakukan adalah perlakuan dengan asam, alkali, dan reagen pelarut
selulosa. Perlakuan delignifikasi yang digunakan dalam penelitian ini berupa
perlakuan kimiawi menggunakan NaOH dengan pengaturan konsentrasi dan lama
perendaman substrat. NaOH dipilih karena larutan ini cukup efektif dalam
meningkatkan hasil hidrolisis (Ghunam, dkk., 2011).

Penelitian Safrianti, dkk., (2012) menggunakan larutan NaOH sebagai
pelarut yang bertujuan untuk memisahkan selulosa dan lignin. lon OH dari NaOH
yang akan memutuskan ikatan-ikatan dari struktur dasar lignin sehingga lignin

akan mudabh larut seperti diilustrasikan pada Gambar 2.2.

[ GH,OH ls = CI:HQOH_ |
G 9 ¢ 7/
HC—0—C 0- HC—0OMNa
O OH &) 2
+ Na—OH ——~ + O OH
o
R1 | R1 0
O 0 |
R R = e
| lignoselulosa o - —  lignin —" selulosa

Gambar 2.2 Reaksi pemutusan ikatan lignin dan selulosa menggunakan
NaOH (Sumber: Fenger dan Wegener, 2005)

Dengan demikian, adanya larutan NaOH sebagai pelarut yang bertujuan
untuk memisahkan selulosa dan lignin. lon OH™ dari NaOH yang akan
memutuskan ikatan-ikatan dari struktur dasar lignin sehingga lignin akan mudah

larut (Safrianti, dkk., 2012). Untuk meningkatkan daya serapan (adsorpsi) pada
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selulosa dari limbah jagung, maka perlu dilakukan tahap selanjutnya yaitu
melakukan proses modifikasi oleh asam sitrat.

Modifikasi kimia adalah proses pemutusan rantai karbon dari senyawa
organik dengan pemakain bahan-bahan kimia (Sembiring, 2003). Metode ini
dilakukan dengan cara merendam bahan baku pada bahan kimia (H3PO4, ZnCly,
CaCly, K3S, HCI, H,SO4, NaCl, Na,C0O3) dan diaduk dalam jangka waktu tertentu,
kemudian dicuci dengan akuades selanjutnya dikeringkan. Proses ini bertujuan
untuk membersihkan permukaan pori, membuang senyawa pengganggu dan
menata kembali letak atom yang dapat dipertukarkan. Adapun mekanisme reaksi

selulosa dengan asam sitrat seperti diilustrasikan pada Gambar 2.3 berikut (Wing,

0
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Gambar 2.3 Reaksi Antara Asam Sitrat dengan Selulosa (Wing, 1996)
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Asam sitrat adalah karboksilat tribasis, kristal putih, berasa kecut, dan ada
dalam jeruk dan buah asam lainnya sebagai asam bebas. Asam sitrat mempunyai
titik lebur = 153° dengan rumus (HOO)CH,C(OH)(COOH)CH»(COOH) seperti

diilustrasikan pada Gambar 2.4 (Fatih, 2008).

OH
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K\O
OH
4
HOSSCESS
C\\O
OH
v
nEC——
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Gambar 2.4 Rumus Molekul Asam Sitrat

Ramos, R. Leyva dkk (2011) melakukan penelitian tentang modifikasi
tongkol jagung dengan asam sitrat untuk meningkatkan kapasitas adsorpsi Cd(ll).
Hasil penelitiannya diketahui bahwa dari tongkol jagung terdapat gugus-gugus
asam berupa gugus karboksilat dan gugus hidroksilat. Nilai kapasitas adsorpsi
maksimum ditunjukkan ketika konsentrasi asam sitrat 1,0 mol/L pada tongkol
jagung termodifikasi dan kapasitas adsorpsi tongkol jagung termodifikasi
berbanding lurus dengan konsentrasi gugus karboksilat. Tongkol jagung yang

termodifikasi asam sitrat terbukti mampu menurunkan kadar Cd(l1).

2.6 Spektroskopi FTIR (Fourier Transform Infra Red) Pada Batang jagung
Spektrofometer Inframerah Transformasi Fourier merupakan teknik

analisis kimia yang metodenya berdasarkan pada penyerapan sinar infra merah

oleh molekul senyawa. Sinar IR mempunyai energi yang rendah, maka tebal sel

yang dipakai lebih tipis dari pada untuk spektrofotometer yang lainnya, panjang
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gelombang IR tergolong pendek, yakni 0,78 —1000 pum, sehingga tidak mampu
mentransisikan elektron, melainkan hanya menyebabkan molekul bergetar atau
bervibrasi (Khopkar, 1984).

Prinsip kerja FTIR adalah energi inframerah diemisikan dari sumber
kemudian berjalan melalui bagian optik dari spektrometer dan mendeteksi
karakteristik vibrasi pada gugus fungsi kimia. Ketika sinar infra merah
berinteraksi dengan sampel, ikatan kimia akan mengalami stretching (rentangan),
ataupun bending (bengkokan) (Sastrohamidjojo,1992). Dalam penelitian ini,
spektroskopi FTIR digunakan untuk menentukan gugus fungsional yang terdapat
pada biomassa batang jagung.

Spektrofotometri IR memberikan puncak-puncak maksimal yang sama
jelas sebaik puncak minimumnya. Spektrum absorbsi dibuat dengan bilangan
gelombang pada sumbu X dan persentase transmitan (T) pada sumbu Y (Khopkar,

2003). Interpretasi spectra IR pada gambar 2.5 dapat dilihat pada Tabel 2.3.
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Tabel 2.3 Interpretasi Spektra IR Batang Jagung (Sumber: Amegressi,

dkk, 2012)
No Fregﬁ?ls)' Interpretasi
1 597 Anggota vinil
2 808 3 substituen benzen: 1, 2,4
3 896 CH Aromatik
4 1033 guasil CH, COH
5 1057 Vibrasi regangan
6 1157 CH aromatik
eter, alkohol alipatik, primer, sekunder,
7 1266 . .
tresier, fenol, nukleus guasil
8 1317 Rantai alipatik
9 1361 C-H asimetrik pada CHs
10 146 \éi::rasi gabungan struktu aromatisr dengan
11 1460 Vibr_asi bengkokan asimetris CH pada
metil, metilen dan metoksil
12 1512 Asimetr_is CH pada metil, metilen dan
metoksil
13 1611 Vibrasi nukleus aromatis
14 1660 Vibration regangan. aryl-carbonyl — ketone
15 1741 Ester
16 3030 Vibrasi regangan, aromatis C-H
17 3400 Vibrasi regangan O-H

2.7 Atomic Adsorption Spectroscopy

Atomic adsorption spectroscopy (AAS) merupakan metode analisis unsur

secara kuantitatif yang pengukurannya berdasarkan penyerapan cahaya dengan

panjang gelombang tertentu oleh atom logam dalam keadaan bebas. Analisis

menggunakan AAS ini mempunyai keuntungan berupa analisisnya sangat peka,

teliti dan cepat, pengerjaannya relatif sederhana, serta tidak perlu dilakukan

pemisahan unsur logam dalam pelaksanaannya. Metode serapan sangatlah

spesifik, logam-logam yang membentuk campuran kompleks dapat dianalisis,

selain itu juga tidak memerlukan sumber energi yang besar (Khopkar, 1990).
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Prinsip AAS didasarkan pada proses penyerapan energi radiasi dari
sumber nyala atom-atom yang berada pada tingkat energi dasar akan memberikan
energi menjadi bacaan absorbsi yang sebanding dengan konsentrasi (Vogel,
1990).

Hubungan serapan atom dengan konsentrasi dapat dinyatakan dengan

hukum Lambert-Beer, yaitu:

Log lp/ 1 =abc

Dimana : lp = Intensitas mula-mula
I =l intensitas sinar yang ditransmisikan
a = Intensitas molar
b = Tinggi tunggu pembakaran
¢ = Konsentrasi atom

Menurut Darmono (1995) cara kerja AAS ini adalah berdasarkan atas
penguapan larutan sampel, kemudian logam yang terkandung di dalamnya diubah
menjadi atom bebas. Atom tersebut mengapsorbsi radiasi dari sumber cahaya
yang dipancarkan dari lampu katoda (Hollow Cathode Lamp) yang mengandung
unsur yang akan ditentukan. Banyaknya penyerapan radiasi kemudian diukur pada
panjang gelombang tertentu menurut jenis logamnya.

Alat AAS terdiri dari rangkaian dalam diagram skematik seperti

diilustrasikan pada Gambar 2.6 berikut:
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sumber B > B
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Gambar 2.6 Skema umum komponen pada alat AAS (sumber: Anshori,

2005)

Kondisi optimasi analisis logam besi (Fe) dengan metode nyala AAS
dilakukan agar diperoleh populasi atom pada tingkat dasar yang paling banyak
dalam nyala api yang dilewati oleh radiasi. Atom akan menyerap tenaga radiasi
yang khas agar atom tersebut berubah ke keadaan eksitasi. Semakin banyak atom
pada keadaan dasar, maka radiasi-radiasi yang diserap akan semakin banyak pula,
sehingga pada kondisi optimum akan diperoleh serapan maksimal (Rohman,
2007).

Atomic adsorption spectroscopy (AAS) memiliki kondisi optimum yang
perlu diperhatikan terhadap logam yang akan dianalisis. Kondisi optimum ini
akan menimbulkan perubahan serapan akan lebih sensitif akibat perubahan
konsentrasi peralatan AAS. Beberapa unsur dapat ditentukan dengan nyala dari
campuran gas yang berbeda tetapi penggunaan bahan bakar dan oksidan yang
berbeda akan memberikan sensitivitas yang berbeda pula. Banyaknya atom dalam
nyala tergantung pada suhu nyala. Suhu nyala tergantung perbandingan gas bahan

bakar dan oksidan. Campuran gas yang paling umum digunakan adalah Udara :
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C,H (suhu nyala 1900 — 2000 °C), N,O : C,H, (suhu nyala 2700 — 3000
°C), Udara : Propana (suhu nyala 1700 — 1900 °C) (Hasmiko, 2013).

Pada SSA nyala keberhasilan proses pengatoman bergantung pada suhu
nyala yang digunakan :

1. Nyala udara-asetilen (air-asetylena flame). Menghasilkan suhu maksimum
2300°C

2. Nyala N,O-asetilen (N,O-asetylena flame). Menghasilkan suhu maksimum
3000°C, digunakan untuk senyawa refraktori yaitu senyawa yang sukar
diuraikan.

3. Nyala udara-propana menghasilkan suhu maksimum 1800°C.

Selain menggunakan campuran-campuran gas tersebut, ada juga jenis
nyala yang disebut nyala udara terbawa (entrained air flames). Jenis nyala ini
hanya digunakan untuk keperluan khusus seperti pada teknik generasi. Penguapan
(vapor generation). Gas bahan bakar yang digunakan adalah gas hydrogen yang

diencerkan oleh gas inert seperti nitrogen atau argon (Zahira, 2010).



BAB Il

METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Pelaksanaan
Penelitian ini dilaksanakan pada bulan oktober 2017 sampai bulan
Februari 2018 di Laboratorium Kimia Fisik Jurusan Kimia Universitas Islam

Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Bahan dan Alat
3.2.1 Sampel

Sampel yang digunakan dalam penelitian ini adalah limbah hasil pekerjaan
di Laboratorium Kimia Universitas Islam Negeri (UIN) Maulana Malik Ibrahim
Malang kategori limbah logam dan batang jagung yang diambil di daerah Gasek
Karangbesuki Sukun Malang.
3.2.2 Bahan Kimia

Agquades, NaOH, H,SQOy, indikator pp, asam sitrat, HCI, NaHCO3, Na,CO3
dan HNOs.
3.2.3 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini meliputi seperangkat alat
gelas laboratorium, kertas/kain saring, ayakan 70-100 Mesh, neraca analitik, hot

Plate, magnetik stirer, alu mortar, spatula, shaker, reflux, FTIR, dan AAS.

22
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3.3 Tahapan Penelitian
° Tahapan dalam pelaksanaan penelitian ini adalah :
1. Pembuatan biosorben
2. Karakterisasi batang jagung menggunakan FTIR
3. Penentuan konsentrasi gugus aktif

4. Aplikasi batang jagung sebagai biosorben

3.4 Cara Kerja
3.4.1 Pembuatan Biosorben
3.4.1.1 Preparasi Batang Jagung (Safrianti, dkk., 2012)

Sampel batang jagung dikeringkan dibawah sinar matahari hingga batang
jagung mengering. Sampel yang sudah kering kemudian digiling halus.
3.4.1.2 Delignifikasi Batang Jagung (Safrianti, dkk., 2012)

Serbuk batang jagung ditimbang sebanyak 30 gram kemudian direndam
kedalam 600 mL larutan NaOH 3% dengan sesekali proses pengadukan selama 2
jam untuk memutuskan lignin dari lignoselulosa, setelah itu didiamkan selama 1
jam kemudian dicuci dengan aquades sampai netral, selanjutnya serbuk jagung
dikeringkan dengan oven pada suhu 70°C sampai kering.

3.4.1.3 Modifikasi dengan Penambahan Larutan Asam Sitrat (Ramos, R.,
Leyva, dkk., 2012)

Serbuk batang jagung diambil 10 gram dan dicampurkan kedalam 200 ml
larutan asam sitrat dengan variasi konsentrasi asam sitrat 0,5; 1,0; dan 1,5 M.
Larutan yang berisi batang jagung dipanaskan selama 2 jam dengan dijaga

suhunya pada 60°C. Selanjutnya larutan yang berisi batang jagung didinginkan,
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kemudian larutan dipisahkan dari batang jagung dan serbuk batang jagung
dikeringkan dalam oven pada suhu 50°C selama 24 jam. Kemudian suhu
dinaikkan sampai 120°C selama 3 jam dan selanjutnya dibiarkan dingin. Batang
jagung yang telah dimodifikasi dicuci beberapa kali dengan menggunakan
aquades sampai pH netral. Terakhir batang jagung dikeringkan dalam oven pada

suhu 50°C selama 24 jam.

3.4.2 Karakterisasi Batang Jagung Menggunakan FTIR (Safrianti, dkk.,
2012)

Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) digunakan untuk
mengidentifikasi gugus fungsi. Adsorben yang dikarakterisasi menggunakan FTIR
adalah adsorben original (AQO), adsorben terdelignifikasi (AD), dan termodifikasi
asam sitrat (AMAS 0,5 M); (AMAS 1,0 M); (AMAS 1,5 M).

Hasil pengujian FTIR berupa grafik bilangan gelombang versus %
transmitan, kemudian hasil disinkronkan dengan tabel gugus fungsi pada text
book untuk mengamati pengaruh perlakuan terhadap gugus fungsi (gugus yang

hilang dan yang terbentuk).

3.4.3 Penentuan Konsentrasi Gugus Aktif (Goertzen, 2010 dan Amiruddin,
2016)

Konsentrasi sifat asam batang jagung sebelum dan setelah termodifikasi
ditentukan menggunakan metode titrasi asam basa. Total situs basa dinetralkan
dengan larutan 0,05 N HCI, dan totalsitus asam termasuk gugus karboksil,

hidroksil, dan lakton dinetralkan dengan larutan 0,05 N NaOH. Gugus karboksil
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dinetralkan dengan larutan 0,05 N NaHCO3 dan kedua gugus karboksil dan lakton
dinetralkan menggunakan larutan 0,05 N Na,CO3;. Kemudian, gugus hidroksil
dihitung dengan mengurangi gugus karboksil dan lakton dari seluruh gugus yang
mengandung asam.

Gugus basa ditentukan dengan menuangkan 50 mL larutan 0,05 N HCI dan 0,5 gr
dari variasi batang jagung kedalam erlenmeyer yang berbeda. Erlenmeyer tersebut
dibiarkan selama 24 jam. Kemudian diaduk secara manual tiga kali sehari.
Terakhir, sampel tersebut diambil 10 mL dan dititrasi dengan larutan 0,05 N
NaOH. Semua perlakuan dilakukan tiga kali dan hasilnya adalah nilai rata-
ratanya. Penentuan blanko juga dilakukan sesuai prosedur di atas tetapi tidak
menggunakan variasi batang jagung dan tidak lupa mencatatnya.

Gugus asam ditentukan dengan menuangkan 50 mL larutan 0,05 N NaOH, 0,05 N
NaHCO3, 0,05 N Na,CO;z; dan 0,5 gr dari variasi batang jagung kedalam
erlenmeyer yang berbeda. Erenmeyer tersebut dibiarkan selama 24 jam.
Kemudian diaduk secara manual tiga kali sehari. Terakhir, sampel tersebut
diambil 10 mL dan dititrasi dengan larutan 0,05 N HCI atau 0,05 N NaOH sesuai
yang dibutuhkan. Semua perlakuan dilakukan tiga kali dan hasilnya adalah nilai
rata-ratanya. Penentuan blanko juga dilakukan sesuai prosedur di atas tetapi tidak
menggunakan variasi batang jagung dan tidak lupa mencatatnya.

Penentuan konsentrasi situs aktif baik karboksil, lakton, dan hidroksil dapat

ditentukan dengan menggunakan rumus di bawah ini:

a. Analisa Gugus Asam

1) meq gugus karboksil:
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v
[VNarco3NNatco3—(CHct VHel — CNaOHVt)]V_IsJ

Nest =
w

2) meq gugus karboksil+ meq gugus lakton

v
[VNayco3NNayco3—(Crct VHcr — CNaOHVt)]V_Z

Nesf =
w

meq gugus lakton = meq gugus (Karboksil+lakton) — meq gugus karboksil

3) meq gugus hidroksil

v
[VNaor NNaon —(CuctVHcl — CNaOHVt)]f

Nest =
w

meq gugus hidroksil = (x) — meq gugus karboksil- meq gugus lakton

b. Analisa Gugus Basa

%
[Vs Ns —(CnaoH VNaoH — CHCth)]V—Z

Nesf =
w

Asumsi yang digunakan:

1. NaHCO3; menetralkan gugus karboksil.

2. Na,CO3; menetralkan gugus karboksil dan lakton.
3. NaOH menetralkan gugus karboksil, lakton dan hidroksil.
4. HCI menetralkan gugus basa total.

3.4.4 Aplikasi Batang Jagung Sebagai Biosorben

3.4.4.1 Analisis Limbah Cair Laboratorium Menggunakan AAS (Yusniyyah,
2017)

Diambil limbah logam berat Limbah logam sebanyak 2 L dimasukkan

dalam beaker glass, kemudian diaduk hingga homogen. Selanjutnya limbah logam
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ditambahkan NaOH untuk mengendapkan logam tersebut. Sebelum diaalisis
dengan AAS filtrate hasil adsorpsi didestruksi dengan 10 mL HNO3; 65% dan
dipanaskan pada suhu 100 °C hingga larutan jernih. Proses pendestruksi dilakukan
menggunakan reflux untuk menghindari penguapan zat yang didestruksi.
kemudian larutan disaring dan dianalisis dengan AAS (Atomic Adsorpion
Spectroscopy)

3.4.4.2 Penentuan Adsorben Terbaik untuk Menurunkan Kadar Fe
(Modifikasi Ramos, R., Leyva, dkk., 2012)

Konsentrasi Fe awal dan akhir ditentukan menggunakan AAS. Penentuan
konsentrasi Fe setelah diadsorb dilakukan dengan cara diambil 0,05 gr serbuk
batang jagung dimasukkan ke dalam erlenmeyer berukuran 250 mL. Kemudian ke
dalam masing-masing erlenmeyer tersebut ditambahkan 100 mL larutan limbah
logam yang mengandung Fe. Selanjutnya dishaker dengan kecepatan 150 rpm
selama 1 jam. Larutan limbah yang mengandung Fe yang telah diinteraksikan
dengan adsorben kemudian disaring dengan kertas saring Whatman 42.
Konsentrasi Fe pada filtrat ditentukan menggunakan AAS. Semua perlakuan
dilakukan secara triplo pada 5 macam adsorben yaitu: adsorben original (AO),
adsorben terdelignifikasi (AD), dan termodifikasi asam sitrat (AMAS 0,5 M);
(AMAS 1,0 M); (AMAS 1,5 M).

Data yang diperoleh dari penentuan adsorben terbaik adalah konsentrasi
mula-mula limbah logam sebelum diadsorpsi dengan variasi batang jagung dan
konsentrasi akhir sesudah dimodifikasi dengan variasi batang jagung. Untuk

mengetahui adsorben terbaik adalah dengan cara:
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Kadar Fe= konsentrasi awal limbah — konsentrasi akhir limbah

Dimana pengurangan kadar Fe paling banyak mengindikasikan bahwa proses
adsorpsi yang terjadi itu berlangsung paling baik pada salah satu dari beberapa
adsorben yang ada sehingga pada adsorben tersebut bisa dikatakan sebagai

adsorben terbaik. Hasil dari pengujian tersebut direncanakan seperti Tabel 3.2

berikut:
Tabel 3.2 Penentuan adsorben terbaik
Jenis Adsorben Konsentrasi Awal (Cp) Konsentrasi Akhir (C,)
Original (AO)

Delignifikasi (AD)
Modifikasi asam sitrat
0,5M (AMAS 0,5)
Modifikasi asam sitrat
1,0 M (AMAS 1,0)
Modifikasi asam sitrat
1,5 M (AMAS 1,5)




BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Metode adsorpsi pada penelitian ini digunakan untuk menurunkan kadar
logam Fe pada limbah logam berat laboratorium dengan menggunakan biosorben
batang jagung. Tahapan penelitian ini meliputi: Preparasi, delignifikasi,
modifikasi, karakterisasi batang jagung, preparasi sampel limbah dan destruksi,

dan penentuan adsorben terbaik.

4.1 Pembuatan Biosorben
Pembuatan biosorben batang jagung dilakukan melalui 3 tahap, yaitu:

tahap preparasi, tahap delignifikasi dan tahap modifikasi.

4.1.1 Preparasi Batang jagung

Preparasi yang dilakukan melalui proses dehidrasi. Proses dehidrasi
dilakukan untuk menghilangkan kadar air pada batang jagung dengan cara
menjemurnya dibawah sinar matahari sampai kering yang kemudian akan digiling

sampai halus.

4.1.2 Delignifikasi Batang Jagung

Tahap selanjutnya yang harus dilakukan pada penelitian ini adalah proses
delignifikasi batang jangung. lkatan ester pada kompleks ligniselulosa bersifat
lemah terhadap perlakuan basa. lon OH™ dari NaOH akan memutuskan ikatan

ester, sedangkan ion Na® akan berikatan dengan gugus fenolik yang terputus

29
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membentuk garam yang mudah larut dalam air, sehingga lignin pun ikut terlarut.

Mekanisme pemutusan lignin dapat dilihat pada Gambar 4.1.

. OH B () N % e
G 1 HC” ;
B ° j !
}_J._J-\_:P 0 I-\’“!— I ~
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J.. o OH o OH
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o Rl | 2
R1 | L zl
o o L
o
b a L = =
Ligniselulosa Ligniselulosa
B OH ] — o
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— Lignin ~ Selulosa

Gambar 4.1 Dugaan mekanisme pemutusan ikatan lignin dan selulosa
menggunakan NaOH (Fengel dan Wegener,1995 dalam Safrianti, 2012)

Pemutusan ikatan lignin diawali oleh penyerangan atom H yang terikat
pada gugus OH fenolik oleh ion hidroksi ((OH) dari NaOH. Atom H pada bagian
tersebut bersifat asam karena berikatan dengan atom O yang memiliki
keelektronegatifan besar. Atom O akan menarik elekron pada atom H, sehingga
atom H akan bermuatan positif dan mudah lepas menjadi ion H*. Reaksi
selanjutnya adalah pemutusan ikatan aril-eter dan karbon-karbon.

Berdasarkan hasil delignifikasi pada Tabel 4.1 menunjukkan adanya

pengurangan massa biosorben yang signifikan.
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Tabel 4.1 Penurunan berat biomassa pada proses delignifikasi

Berat sebelum delignifikasi Berat sesudah delignifikasi

30 gram 24,5 gram

Hasil tersebut mengindikasikan bahwa lignin yang larut dapat dilihat dari
berkurangnya massa batang jagung dan perubahan warna yang lebih cerah setelah
proses delignifikasi. Pengurangan massa biosorben disebabkan oleh adanya
intraksi yang terjadi antara biosorben batang jagung dengan larutan NaOH 3%.
Safrianti (2012) mengungkapkan bahwa penggunaan larutan NaOH bertujuan
untuk memisahkan selulosa dengan lignin, sehingga dapat menyerang dan
merusak struktur lignin pada bagian yang mudah lepas serta memisahkan bagian
hemiselulosanya. Kompleksisitas pada struktur ligniselulosa menyebabkan gugus
aktif —-OH menjadi sedikit dan tertutup oleh bagian-bagian alkil dari lignin. Selain
itu, ion —OH dari NaOH akan memutuskan ikatan-ikatan lignin sehingga lignin

akan mudah larut.

4.1.3 Modifikasi Batang Jagung Menggunakan Asam Sitrat

Proses modifikasi batang jagung dilakukan dengan menggunakan asam
sitrat yang bertujuan untuk menambah gugus aktif (karboksil, lakton, dan
hidroksil) dalam selulosa yang aktif terhadap logam, sehingga diharapkan
semakin banyak gugus aktif maka akan semakin meningkat ikatan gugus aktif
tersebut dengan ion logam.

Reaksi yang terjadi dalam campuran asam sitrat dan batang jagung adalah
reaksi esterifikasi. Interaksi antara batang jagung dan asam sitrat diharapkan asam

sitrat akan masuk pada permukaan batang jagung secara homogen sehingga
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esterifikasi bisa terjadi secara sempurna pada biomassa. Aktivator asam sitrat
mampu berikatan dengan senyawa selulosa pada batang jagung. Hal ini terjadi
akibat adanya pasangan eloktron bebas (PEB) pada atom O° selulosa yang
menyerang atau berikatan langsung dengan atom C-6 pada asam sitrat. Selain itu,
penambahan asam sitrat pada serbuk batang jagung memberikan dampak
terjadinya reaksi esterifikasi berlangsung dimulai dari O" pada atom C-6 selulosa
yang bersifat elektrofil dan membentuk senyawa selulosa sitrat. Adapun dugaan

mekanisme rekasi yang terjadi terlihat seperti pada Gambar 4.2.
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Gambar 4.2 Mekanisme reaksi antara Asam sitrat dengan Selulosa (Thank, 2009)

Berdasarkan Gambar 4.2 menunjukkan bahwa adanya gugus hidroksil (-
OH) pada senyawa selulosa yang berikatan dengan senyawa asam sitrat yang
mana selulosa memiliki ikatan hidrogen yang kuat untuk menstabilkan senyawa

pada rantai panjangnya, sehingga membentuk senyawa dengan ikatan yang sukar
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dilepas. Sementara itu, keberadaan modifikator asam sitrat memberikan kelebihan
pada selulosa untuk lebih memperbanyak situs aktif yang telah ada, sehingga daya
adsorpsinya juga semakin besar. Hal tersebut diperkuat dengan penelitian Ramos,
L, R,.et.al (2012) yang menyatakan bahwa tongkol jagung yang dimodifikasi
dengan asam sitrat dapat menurunkan kadar limbah Cr (IV) sebesar 96,13%,
sementara tongkol jagung biasa (tanpa modifikasi asam sitrat) hanya dapat

menurunkan kadar limbah Cr (1V) sebesar 22,83%.

4.2 Karakterisasi Batang Jagung Menggunakan FTIR
Spektrum batang jagung original (AQO), batang jagung terdelignifikasi
(AD) dan batang jagung termodifikasi (AMAS) 0,5M; 1M dan 1,5M ditunjukkan

pada Gambar 4.3 berikut.
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Gambar 4.3 Spektra IR Batang Jagung Semua Variasi
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Spektrum adsorben alami menunjukkan ikatan hidrogen O-H stretching
band yang sangat kuat dan melebar pada bilangan gelombang 3426 cm™, ikatan
uluran C-H alifatik muncul pada bilangan gelombang 2931 cm™, ikatan C-O eter
pada 1047 cm™. Ikatan uluran C=C aromatis pada bilangan gelombang 1637 cm™.
Sebuah vibration bending C-O-H selulosa terlihat pada bilangan gelombang 1251
cm™. Metilen terdapat pada bilangam gelombang 1383 cm™ yang menunjukkan
adanya lakton. Hasil spektrum inframerah dengan jelas menunjukkan bahwa
gugus fungsional yang terdapat pada batang jagung original yaitu alkohol, eter,
lakton, karboksil dan hidroksil.

Spektrum adsorben terdelignifikasi mempunyai ikatan O-H yang melebar
dan menurun tajam pada bilangan gelombang 3413 cm™, ikatan C-H stretching
pada bilangan gelombang 2902 cm™, ikatan uluran C=C aromatis pada bilangan
gelombang 1638 cm™ Ikatan C-O-C terlihat pada bilangan gelombang 1161 cm™
dan ikatan C-O eter pada 1056 cm™. Gugus fungsi yang terlihat jelas dari spektra
adalah alkohol, aromatis dan eter.

Spektrum adsorben termodifikasi asam sitrat 0,5 M mempunyai ikatan O-
H yang melebar dan menurun tajam pada bilangan gelombang 3443 cm™, ikatan
O-H stretching asam karboksil pada bilangan gelombang 2919 cm™, ikatan C=0
ester 1732 cm™, ikatan uluran C=C aromatis pada bilangan gelombang 1637 cm’
!ikatan bending asam karboksil 1425 cm™, ikatan vibrasi bengkok C-O-H
selulosa terlihat pada bilangan gelombang 1160 cm™, dan ikatan C-O eter pada
1057 cm™. Gugus fungsi yang terlihat jelas dari spektra adalah alkohol, ester,

aromatis, lakton dan eter.
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Spektrum adsorben termodifikasi asam sitrat 1 M mempunyai ikatan O-H
yang melebar dan menurun tajam pada bilangan gelombang 3429 cm™, ikatan O-
H stretching asam karboksil pada bilangan gelombang 2910 cm™, ikatan lakton
1731 cm™, ikatan uluran C=C aromatis pada bilangan gelombang 1536 cm
!ikatan bending asam karboksil 1425 cm™, ikatan vibrasi bengkok C-O-H
selulosa terlihat pada bilangan gelombang 1204 cm™ dan 1161 cm™, dan ikatan C-
O eter pada 1057 cm™. Gugus fungsi yang terlihat jelas dari spektra adalah
alkohol, ester, aromatis, lakton dan eter.

Spektrum adsorben termodifikasi asam sitrat 1,5 M mempunyai ikatan O-
H yang melebar dan menurun tajam pada bilangan gelombang 3444 cm™, ikatan
O-H stretching asam karboksil pada bilangan gelombang 2917 cm™, ikatan C=0
ester 1732 cm™, ikatan uluran C=C aromatis pada bilangan gelombang 1636 cm™,
ikatan bending asam karboksil 1427 cm™, ikatan vibrasi bengkok C-O-H selulosa
terlihat pada bilangan gelombang 1204 cm™ dan 1162 cm™, dan ikatan C-O eter
pada 1058 cm™. Gugus fungsi yang terlihat jelas dari spektra adalah alkohol, ester,
aromatis, lakton dan eter. Hasil dari spektra adsorben batang jagung dapat

dikonfirmasi menggunakan interpretasi spektra FTIR pada Tabel 4.2

Tabel 4.2 Interpretasi spektra FTIR batang jagung

No. Bilangan Jenis Vibrasi Intensitas
Gelombang (cm™)
1 3433 Ikatan -OH Menurun
2 2926 Ikatan Uluran -CH alifatis  Meningkat
3 1734 Ikatan C=0 ester Sedang
4 1638 Ikatan C=C aromatis Menurun
5 1249 Ikatan C-H selulosa Sama lemah
6 1159 Ikatan uluran CH-OH Sama lemah
7 1052 Ikatatan C-O eter Menurun
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Gugus karboksil telah berikatan dengan batang jagung selama perlakuan
kimiawi dengan asam sitrat karena dengan jelas ditunjukkan adanya gugus fungsi
karboksil, hidroksil dan lakton pada spektra. Gugus hidroksil ditunjukkan oleh
pita serapan pada bilangan gelombang 3634 cm™ menunjukkan ikatan hidrogen
OH stretching band yang kuat dan lebar. Sementara gugus karboksil ditunjukkan
oleh pita serapan pada bilangan gelombang 3634 — 3465 cm™ yaitu OH dan pada
bilangan gelombang 1733 — 1736 cm™ yaitu gugus C=0 karbonil. Sedangkan
gugus lakton ditunjukkan oleh pita serapan pada bilangan gelombang 1733 — 1736
cm™ yang merupakan gugus C=0O karbonil, pada bilangan gelombang 1050 —
1059 cm™ yaitu gugus C-O stretching band, dan juga pada bilangan gelombang
1383 cm™ vyaitu gugus metilen. Adapun hasil dari semua variasi biosorben
modifikasi dengan asam sitrat menunjukkan adanya gugus baru berupa ester yang
ditandai dengan munculnya serapan pada panjang gelombang 1731 — 1732 cm™.
Hal tersebut sesuai dengan penelitian Ramos (2012), Mahbubah (2016) dan Wen

(2017).

4.3 Penentuan Konsentrasi Gugus Aktif Batang Jagung (Zea mays L.)
Penentuan konsentrasi gugus aktif adsorben batang jagung dilakukan
menggunakan metode titrasi asam basa (Boehm, 1994). Berikut Tabel 4.3

menunjukkan konsentrasi gugus aktif hidroksil, karboksil dan lakton.
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Tabel 4.3 Konsentrasi Gugus aktif Batang Jagung (Zea mays L.)

Variasi Batang Gugus Asam (meg/gram) Gugus Basa
Jagung (Meqg/gram)
Hidroksil Karboksil Lakton  Total asam Total basa
AO 2 2 1 5 2,75
AD 2,75 2,5 0 5,25 2,25
AMAS 0,5 M 2 1,75 1 4,75 15
AMAS 1 M 2,6 1,5 0,5 4,6 1
AMAS 15 M 1 15 i 3,5 0,5

Keterangan: Batang Jagung Alami (AO), Batang Jagung Terdelignifikasi (AD),
Batang Jagung Termodifikasi Asam Sitrat 0,5 M (AMAS 0,5 M), Batang Jagung
Termodifikasi Asam Sitrat 1M (AMAS 1 M), Batang Jagung Termodifikasi Asam
Sitrat 1,5 (AMAS 1,5 M).

Tabel tersebut menunjukkan bahwa situs asam total terbanyak pada batang
jagung terdelignifikasi sebesar 5,25 meg/gram. Total situs asam total terkecil
adalah batang jagung termodifikasi asam sitrat 1,5 M (AMAS 1,5M) sebesar 3,5
meg/gram. Sedangkan total basa menunjukkan bahwa situs basa total terbesar
pada batang jagung original (AO) sebesar 2,75 meg/gram sedangkan situs basa

total terkecil terletak pada batang jagung termodifikasi asam sitrat 1,5 M (AMAS

1,5M) sebesar 0,5 meg/gram.

4.4 Penentuan Adsorben Terbaik untuk Menurunkan Kadar Fe

Limbah logam Fe mempunyai kadar toksisisitas tinggi sebelum diolah
melalui IPAL. Kadar limbah ini diketahui menggunakan analisis spektrofotometer
serapan atom. Limbah logam ini didestruksi menggunakan HNO; p.a. yang
dilakukan secara terbuka menggunakan pemanasan hotplate dalam lemari asam.

Proses destruksi dilakukan untuk mengubah senyawa menjadi unsur atom-atom
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yang lebih kecil sebelum dianalisis menggunakan AAS. Berikut hasil pengukuran

penurunan logam Fe setelah proses adsorpsi seperti pada Grafik 4.2

Penurunan Logam Fe
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T 80 67.325
45 36.15
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2 -
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Basa

Variasi Biosorben

Grafik 4.2 Penurunan Logam Fe setelah proses adsorpsi

Grafik 4.2 menunjukkan bahwa konsentrasi logam besi (Fe) dalam limbah
cair laboratorium kimia sebesar 94,85 ppm. Adsorpsi maksimum terjadi pada
batang jagung yang terdelignifikasi dengan konsentrasi 19,575 ppm dan
persentase penurunan kadar Fe sebesar 75,275%. Sedangkan adsorpsi minimum
terjadi pada batang jagung termodifikasi asam sitrat 1 M dengan konsentrasi
83,825 ppm dan persentase penurunan kadar Fe sebesar 11,025%. Hasil tersebut
mengindikasikan bahwa semakin besar total asam pada gugus fungsi maka
penurunan konsentrasi kadar logam juga semakin besar. Kompetisi ion logam
dalam limbah cair laboratorium juga mempengaruhi kemampuan pengikatan ion

logam oleh gugus ester pada biosorben batang jagung.
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Pengukuran pH dilakukan untuk mengetahui apakah ada perbedaan antara pH
sebelum proses adsorpsi dengan pH setelah proses adsorpsi yang dapat
mempengaruhi proses adsorpsi. Berikut hasil pengukuran pH limbah dan pH

interaksi antara limbah dan adsorben disajikan pada Tabel 4.4

Tabel 4.4 Hasil Pengukuran pH

No Variasi Biosorben pH Sebelum Adsorpsi pH Setelah Adsorpsi

1. Pengendapan basa 6,65 6,74
2. AO 6,65 5,86
3. AD 6,65 6,74
4. AMAS 0,5M 6,65 3,98
5. AMAS 1M 6,65 3,73
6. AMAS 15M 6,65 3,41

Proses adsorpsi ion logam berat oleh biomassa salah satunya dipengaruhi
oleh pH. Tabel 4.4 menjelaskan bahwa konsentrasi limbah dikondisikan pada pH
6,65 yang berarti limbah bersifat netral. Kemudian, hasil interaksi antara batang
jagung dengan limbah menunjukkan perubahan nilai pH. Kenaikan pH batang
jagung terjadi pada batang jagung terdelignifikasi yaitu menjadi 6,74. Penurunan
pH batang jagung terjadi pada batang jagung original menjadi 5,86; pada batang
jagung modifikasi asam sitrat 0,5 M menjadi 3,98; asam sitrat 1 M menjadi 3,73;
dan pada asam sitrat 1,5 M menjadi 3,41. Berikut perbandingan pH ditampilkan

pada Grafik 4.3
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Grafik 4.3 Perbandingan pH limbah sebelum adsorpsi dan pH setelah adsorpsi

Penurunan pH yang terjadi mengindikasikan bahwa pada batang jagung
terdelignifikasi dimungkinkan masih dalam kondisi netral saat proses adsorpsi,
sehingga pada proses adsorpsi mengalami penurunan kadar logam Fe tertinggi.
sedangkan terjadi penurunan pada semua batang jagung termodifikasi asam sitrat,
penurunan paling tinggi terjadi pada batang jagung termodifikasi asam sitrat 1,5
M yaitu menjadi pH 3,41. Penurunan tersebut diindikasikan bahwa pada batang
jagung teramodifikasi asam sitrat masih mengandung asam sehingga terjadi tolak

menolak yang mengakibatkan penurunan kadar Fe.

4.5 Pemanfaatan Batang Jagung (Zea mays. L) dalam Perspektif Islam

Allah SWT telah menciptakan alam semesta beserta isinya mempunyai
manfaat masing-masing bagi kehidupan manusia. Tumbuhan merupakan salah
satu makhluk ciptaan Allah SWT yang memiliki banyak manfaat. Salah satu

tumbuhan yang memiliki banyak manfaat adalah tumbuhan jagung. Tak hanya
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buahnya, mulai dari akar sampai daunnya pun bisa dimanfaatkan untuk kehidupan
sehari-hari. Hal ini membuktikan kebesaran Allah SWT bahwa limbah batang
jagung yang sudah kering yang biasanya dibakar atau dibuat bahan pakan ternak
dapat dimanfaatkan kembali sebagai adsorben untuk menurunkan kadar logam
besi (Fe). Sebagaimana Allah SWT menyatakan hal tersebut dalam surah al-

An’am (6) : 95:

P

g ;&= o2 >. .22 g 7 25 7.~ e P
G5 (AT G sl 25 w00l G G )5 s o AT 56 G

G

(2 0sN5 b
“Sesungguhnya Allah  menumbuhkan butir tumbuh-tumbuhan dan biji
buah-buahan. Dia mengeluarkan yang hidup dari yang mati dan
mengeluarkan yang mati dari yang hidup. (Yang memiliki sifat-sifat)
demikian ialah Allah, maka mengapa kamu masih berpaling”

Surah al-An’am (6) : 95 di atas dengan jelas menyatakan bahwa Allah
memberitahukan, bahwa Dia menumbuhkan biji dan benih tumbuh-tumbuhan.
Artinya, Allah membelahnya di dalam tanah (yang lembab), kemudian dari biji-
bijian tersebut tumbuhlah berbagai jenis tumbuh-tumbuhan, sedangkan dari benih-
benih itu (tumbuhlah) buah-buahan dengan berbagai macam warna, bentuk dan
rasa yang berbeda. Oleh karena itu firman Allah: faaliqul habbi wan nawaa
Ditafsirkan dengan firman-Nya: yukhrijul hayya minal mayyiti wa mukhrijul
mayyiti minal hayyi yang bermakma bahwa Allah SWT menumbuhkan tumbuh-
tumbuhan yang hidup dari biji dan benih, yang merupakan benda mati tumbuh-

tumbuhan keluar (tumbuh dari benda mati), artinya bahwa tumbuhan yang telah

matipun dapat dimanfaatkan kembali untuk sesuatu yang lebih berguna.

Sesungguhnya Allah SWT menciptakan sesuatu tidak ada yang sia-sia,

sebagaimana firman Allah SWT dalam surah Shaad (38) : 27 yang berbunyi :
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“Dan kami tidak menciptakan langit dan bumi dan apa yang ada di antara
keduanya dengan sia-sia (tanpa hikmah). Yang demikian itu adalah anggapan
orang-orang kafir, maka celakalah orang-orang kafir itu karena mereka akan
masuk neraka”

Surah Shaad (38) : 27 di atas menjelaskan bahwa segala sesuatu yang
diciptakan oleh Allah SWT adalah tanpa sia-sia baik itu tumbuh-tumbuhan dan
lain sebagainya yang bisa dimanfaatkan oleh setiap makhluknya untuk bisa
menjadi bahan renungan bagi makhluknya khususnya manusia. Sebagaimana
limbah batang jagung kering yang biasanya dibuang atau dibakar dapat
dimanfaatkan sebagai biosorben yang mampu mengadsorpsi limbah logam Fe.

Ayat di atas memberikan penjelasan bahwa tidak ada sesuatu yang ada di
muka bumi ini tidak bermanfaat dan berhikmah. Hal tersebut sesuai dengan hasil
pemanfaatan batang jagung sebagai biosorpsi untuk menurunkan kadar limbah
logam besi (Fe). Terbukti batang jagung terdelignifikasi mengalami penyerapan
tertinggi yaitu 19,575 ppm yang di harapkan persentase tersebut bisa memberikan
gambaran bahwa limbah logam besi (Fe) yang mencemari lingkungan dan
mempunyai nilai toksisitas tinggi bisa diatasi atau diminimalisir dengan
menggunakan metode adsorpsi menggunakan batang jagung. Dengan demikian
informasi tersebut akan bermanfaat dan menjadi rujukan masyarakat tentang

pemanfaatan batang jagung ataupun penanganan terhadap pencemaran limbah

logam.



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan

1. Biosorben terbaik untuk menurunkan konsentrasi limbah cair logam Fe
terdapat pada variasi biosorben batang jagung terdelignifikasi NaOH 3%
(AD) sebesar 19,575 ppm.

2. Karakteristik biosorben dari hasil spektra IR menunjukkan bahwa adanya
gugus O-H stretching pada bilangan gelombang 3413 - 3444 cm™, gugus
C-H sp® (2902 — 2931 cm™), gugus C=0 ester (1731 - 1732 cm™), gugus
metilen (1382 — 1383 cm™), gugus C-O-H (1251-1257 cm™), gugus C-O-

C (1160-1162 cm™), dan gugus C-O (1047 — 1058 cm™).

5.2 Saran
Beberapa saran untuk penelitian ini agar selanjutnya lebih maksimal antara
lain:
1. Ukuran partikel dapat divariasi lagi.
2. Proses delignifikasi biosorben perlu dibuat variasi konsentrasi NaOH.
3. Proses modifikasi biosorben perlu dibandingkan dengan asam lain semisal
H,SO4
4. Variasi konsentrasi pada asam sitrat perlu diperbanyak.

5. Adanya Variasi pH sebelum dan sesudah proses adsorpsi
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1.

Lampiran 1: Skema Kerja

Cara Kerja

Preparasi Limbah

Limbah logam

— Diambil 2L dan dimasukkan ke dalam beaker glass 2L
— Diaduk hingga homogen

— Ditambahkan NaOH

— Diendapkan selama 24 jam

— Dipisahkan endapan dan filtrat

Filtrat

— Diinteraksikan dengan adsorben batang jagung

Hasil

Delignifikasi batang jagung

Batang jagung

— Dicuci menggunakan aquades
— Dikeringkan di bawah sinar matahari

Sampel kering

— Digiling halus
— Disiapkan 30 gram serbuk batang jagung

2 jam
— Didiamkan 1 jam
— Disaring

Endapan

— Direndam NaOH 3% (delignifikasi) dengan sesekali diaduk selama

Endapan

— Dicuci dengan aquades sampai netral
— Dikeringkan dalam oven pada suhu 70°C sampai kering

Hasil

47

Filtrat
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3. Modifikasi batang jagung

Serbuk batang jagung

Diambil 10 gr
Dicampur dengan 200 mL larutan asam sitrat 0,5; 1,0; dan 1,5

Larutan yang berisi serbuk batang

Dipanaskan selama 2 jam dengan dijaga suhunya pada 60°C
Didinginkan

Dipisahkan larutan dari serbuk batang jagung

Dikeringkan serbuk batang jagung dalam oven pada suhu 50°C
selama 24 jam

Dinaikkan suhu sampai 120°C selama 3 jam

Dibiarkan dingin

Dicuci serbuk batang jagung yang telah di modifikasi beberapa kali
dengan aquades hingga pH netral

Dikeringkan dalam oven pada suhu 50°C selama 24 jam

Hasil

4. Penentuan Adseorben Terbaik untuk Menurunkan Kadar Pb

Serbuk batang jagung

Diambil 0,05 gram

Dimasukkan ke dalam erlenmeyer berukuran 250 ml
Ditambahkan 100 ml larutan limbah logam yang mengandung Pb
Diaduk dengan shaker kecepatan 150 rpm

Didiamkan selama 60 menit

Disaring dengan kertas saring whatman 42

Dilakukan duplo pada 5 macam variasi adsorben

Filtrat Residu

Ditentukan konsentrasi Pb menggunakan AAS

Hasil
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. Analisis Batang Jagung Biasa dan Batang Jagung Termodifikasi

Menggunakan FTIR

Batang jagung

Disiapkan 5 variasi adsorben

Diayak sampai ukuran 100 mesh
Dikeringkan dalam oven pada suhu 80 °C
Dianalisis

Hasil

Penentuan Konsentrasi Gugus aktif (Hidroksil, Karboksil, dan Lakton)

Analisis Gugus Asam

0,5 g variasi batang jagung

dimasukkan ke dalam gelas kimia yang berisi masing-masing 50 mL
NaHCOj3;, Na,COg3, dan NaOH 0,05 N

didiamkan selama 24 jam

disaring

Residu Filtrat

dipipet 10 mL dari masing-masing larutan ke
dalam erlenmeyer

ditambahkan 12 mL HCI 0,05 N
ditambahkan 2-3 tetes indikator PP

dititrasi balik dengan 0,05 N NaOH

Hasil
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Penentuan Blanko

0,5 g serbuk batang jagung

[ dimasukkan ke dalam gelas kimia yang berisi masing-masing 50 mL
NaHCOj3;, Na,COg3, dan NaOH 0,05 N

- didiamkan selama 24 jam

- disaring

| |

Residu Filtrat

- dipipet 10 mL dari masing-masing larutan ke
dalam erlenmeyer

- ditambahkan 12 mL HCI 0,05 N

- ditambahkan 2-3 tetes indikator PP

- dititrasi balik dengan 0,05 N NaOH

Hasil

c. Analisis Gugus Basa

0,5 g variasi batang jagung

- dimasukkan ke dalam gelas kimia yang berisi 50 mL larutan HCI
0,05N

- didiamkan selama 24 jam

- disaring

Residu Filtrat

- dipipet 10 mL dari masing-masing larutan ke
dalam erlenmeyer

- ditambahkan 12 mL NaOH 0,05 N

- ditambahkan 2-3 tetes indikator metil merah

- dititrasi balik dengan 0,05 N HCI

Hasil
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d. Penentuan Blanko Gugus Basa

0,5 g serbuk batang jagung

- dimasukkan ke dalam gelas kimia yang berisi 50 mL larutan HCI

0,05N
- didiamkan selama 24 jam
- disaring
I |
Residu Filtrat

- dipipet 10 mL dari masing-masing larutan ke
dalam erlenmeyer

- ditambahkan 12 mL NaOH 0,05 N

- ditambahkan 2-3 tetes indikator metil merah

- dititrasi balik dengan 0,05 N HCI

Hasi




Lampiran 2. Preparasi Bahan dan Perhitungan

1. Larutan Asam Sitrat 0,5 M; 1,0 M; 1,5 M
Diket : Konsentrasi asam sitrat p.a = 99,5%
Massa jenis asam sitrat (p) = 1,66 gr/mL

Mr asam sitrat = 192 gr/mol

_ % xpx10 _99,5% x 1,66 gr/mLx 10
a Mr 192 gr/mol

e 0,5 M asam sitrat dalam 100 mL
MixV: =My xV,
8,603M xV;=0,5M x 100 mL

M

= 8,603 M

V;=5,811 mL
m
P=7
1,66 gr/mL = ——
5,811 mL
m = 1,66 gr x 5,811
m = 9,65 gr

Asam sitrat sebanyak 9,6,5 gr dilarutkan menggunakan aquades, dimasukkan

kedalam labu takar 100 mL dan diencerkan dengan aquades hingga tanda batas.

e 1,0 M dalam 100 mL

Mi x V1 =My x V,
8,603MxV; = 1,0Mx 100 mL
V. =11,623 mL
m
P=7
1,66 gr/mL =
11,623 mL

m =1,66gr x 11,623
m = 19,294 gr
Asam sitrat sebanyak 19,294 gr dilarutkan menggunakan aquades, dimasukkan

kedalam labu takar 100 mL dan diencerkan dengan aquades hingga tanda batas.
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. 1,5 M dalam 100 mL

M x V; =My XV,
8,603MxV; =1,5M x 100 mL
Vi =17,435 mL
m
P=7
1,66 gr/mL = 17’4;"5 —

m=1,66grx 17,435
m = 28,492 gr

Asam sitrat sebanyak 28,492 gr dilarutkan menggunakan aquades, dimasukkan

kedalam labu takar 100 mL dan diencerkan dengan akuades hingga tanda batas.

2. Larutan NaOH 0,05 N dalam 500 mL

Massa= N x V x BE
= 0,05 Nx0,51x 40 gr/mol =1 gram

Melarutkan 1gr padatan NaOH ke dalam 500 mL liter aquades untuk
membuat larutan 0,05 N NaOH.

3. Larutan NaHCO3; 0,05 N dalam 500 mL

Massa= N x V x BE
= 0,05 Nx0,51x84gr/mol =2,1 gram

Melarutkan 2,1gr padatan NaOH ke dalam 500 mL liter aquades untuk
membuat larutan 0,05 N NaHCO:s.

4. Larutan Na,COj3 0,05 N dalam 500 mL

Massa= N x V x BE
=0,06 Nx0,51x 106 gr/mol = 2,65 gram

Melarutkan 2,65 gr padatan NaOH ke dalam 500 mL liter aquades untuk
membuat larutan 0,05 N Na,CO3.
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5. Pembuatan Kurva Standar Tembaga (Fe)

a)

b)

d)

Pembuatan larutan 1000 ppm menjadi 10 ppm

M; X V1 =My x V,
1000 mg/L x V1 =10 mg/L x 100 mL

_ 100 mLx 10 mg/L
Y
1000 mg/L

Vi=1mL
Sehingga larutan 10 ppm dibuat dengan cara dipipet 1 mL dari larutan
induk 1000 ppm ke dalam labu takar 100 mL. Kemudian dilarutkan
dengan larutan HNO3 0,5 M sampai tanda batas.

Pembuatan larutan standar 0,5 mg/L

M x V; =My XV,
10 mg/L x V1 =0,5 mg/L x 50 mL

V1: 50 mL x 0,5mg/L
10 mg/L
Vi=2,5mL
Sehingga larutan 0,1 ppm dibuat dengan cara dipipet 2,5 mL dari larutan
induk 10 ppm ke dalam labu takar 50 mL. Kemudian dilarutkan dengan
larutan HNO3; 0,5 M sampai tanda batas.

Pembuatan larutan standar 1,0 mg/L

M; x V; =My x V,
10 mg/L x V1 =1,0 mg/L x 50 mL

V1= 50mLx 1,0 mg/L
10 mg/L
V;=5,0mL
Sehingga larutan 1,0 ppm dibuat dengan cara dipipet 5,0 mL dari larutan
induk 10 ppm ke dalam labu takar 50 mL. Kemudian dilarutkan dengan
larutan HNO3 0,5 M sampai tanda batas.

Pembuatan larutan standar 2,0 mg/L

M XV, =My XV,
10 mg/L x V1 =2,0 mg/L x 50 mL

V1: 50mL x 2,0mg/L
10 mg/L
V,=10,0 mL
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Sehingga larutan 2,0 ppm dibuat dengan cara dipipet 10,0 mL dari larutan
induk 10 ppm ke dalam labu takar 50 mL. Kemudian dilarutkan dengan
larutan HNO3; 0,5 M sampai tanda batas.

e) Pembuatan larutan standar 4,0 mg/L

M; x V1 =My XV,
10 mg/L x V1 =4,0 mg/L x 50 mL

V1= 50 mL x 4,0 mg/L
10 mg/L
V1=20,0 mL
Sehingga larutan 4,0 ppm dibuat dengan cara dipipet 20,0 mL dari larutan
induk 10 ppm ke dalam labu takar 50 mL. Kemudian dilarutkan dengan
larutan HNO3 0,5 M sampai tanda batas.

f) Pembuatan larutan standar 5,0 mg/L

M; x V1 =My x V,
10 mg/L x V1 =5,0 mg/L x 50 mL

V1: 50 mL x 5,0 mg/L
10 mg/L
V1=25,0 mL
Sehingga larutan 5 ppm dibuat dengan cara dipipet 25,0 mL dari larutan
induk 10 ppm ke dalam labu takar 50 mL. Kemudian dilarutkan dengan
larutan HNO3 0,5 M sampai tanda batas

7. Pembuatan HNO3; 0,5 M
Diketahui : p HNO365% = 1,41 gr/cm® = 1.390 gr/L
Mr HNO3; = 63,01 gr/mol
mol HNO3 =M x V (L)
=0,5mol/L x 0,1 L =0,05 mol

Massa HNO3; = n x Mr
=0, 005 mol x 63,1 gr/mol
=3,15¢r

Volume HNO;= 2222

% x p
3,15 gr
65 % x 1,41 gr/mL

= 3,46 mL

Cara membuat:

Mengambil 3,46 mL larutan HNOj3 p.a, kemudian dimasukkan ke dalam
labu ukur 100 mL yang berisi £ 96 mL aquades. Selanjutnya ditambahkan
aquades sampai tanda batas dan dikocok sampai homogen.



Lampiran 3. Perhitungan Konsentrasi Gugus Aktif

Tabel 1. Data Titrasi NaOH

Variasi batang Volume Volume Volume titrasi | Rata-rata
jagung titrasi | (mL) | titrasi Il (mL) 11 (mL)
AO 21 20 19 20
AD 21,5 20,5 19,5 20,5
AMAS 0,5 M 19,5 19,5 19,5 19,5
AMAS 1,0 M 20,2 18,2 19,2 19,2
AMAS 1,5M 16 18 17 17
Tabel 2. Data Titrasi NaHCO3
Variasi batang Volume Volume Volume titrasi | Rata-rata
jagung titrasi | (mL) | titrasi Il (mL) 11 (mL)
AO 15 13 14 14
AD 14 1d 14 15
AMAS 0,5 M 13 14 13,5 13,5
AMAS 1,0 M 13 13 13 13
AMAS 1,5M 13 12 14 13
Tabel 3. Data Titrasi Na,COg3
Variasi batang | Volume titrasi Volume Volume titrasi | Rata-rata
jagung I (mL) titrasi 11 (mL) 11 (mL)
AO 25 26 28 26
AD 25,5 24,5 25 25
AMAS 0,5 M 26 25 25,5 25,5
AMAS 1,0 M 24 24 24 24
AMAS 1,5 M 25 24 26 25
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1. Mek gugus karboksil

v
P
[VNatcosNNancos;=(CHctVHcL — CNaon Vel

Nest =
w

a) Batang jagung alami

[10 mL x 0,05 N— (0,05 N x 20 mL— 0,05 N x 14 mL)]%
Mest= 0,375 gr
=2 meg/gr
b) Batang jagung terdelignifikasi
[10 mL x 0,05 N— (0,05 N x 20 mL— 0,05 N x 15 mL)]317(')5n:nLL
Mest = 0,375 gr
= 2,5 meq/gr.
c) Batang jagung termodifikasi asam sitrat 0,5 M
Nest =
[10 mL x 0,05 N— (0,05 N x 20 mL— 0,05 N x 13,5 mL)]317(')57:lrlLL
0,375 gr
= 1,75 meq/gr
d) Batang jagung termodifikasi asam sitrat 1,0 M
Nest =
[10 mL x 0,05 N— (0,05 N x 20 mL— 0,05 N x 13 mL)| 22"k

0,375 gr

= 1,5 meqg/gr.

e) Batang jagung terdelignifikasi termodifikasi asam sitrat 1,5 M

Nest

37,5mL
10 mL

[10 mL x 0,05 N— (0,05 N x 20 mL— 0,05 Nx 13 mL)]
B 0,375 gr

= 1,5 meqg/gr.
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Mek gugus karboksil+ mek gugus lakton

v
P
[VNazcosNNazcos =(Chct Vet = CNaoHVDly

Nest =
w

meq gugus lakton= meq gugus (karboksil + lakton)- meq gugus karboksil
a) Batang jagung alami

37,5mL

[10 mL x 0,05 N— (0,05 N x 30 mL— 0,05 N x 26 mL)] TomlL

0,375 gr

Nest =

= 3 meqg/gr.
mek gugus lakton= 3 meqg/gr — 2 meqg/gr = 1 meqg/gr.

b) Batang jagung terdelignifikasi

[10 mL x 0,05 N (0,05 N x 30 mL— 0,05 N x 25 mL)}>2>1%
0,375 gr

Nest =

= 2,5 meqg/gr.
meq gugus lakton= 2,5 meq/gr — 2,5 meqg/gr = 0 meq/qr.

c) Batang jagung terdelignifikasi termodifikasi asam sitrat 0,5 M

Nest =

[10 mL x 0,05 N— (0,05 N x 30 mL— 0,05 N x 25,5 mL)]gf(’,S,,TLL

0,375 gr
= 2,75 meqg/gr.
meq gugus lakton= 2,75 meq/gr — 1,75 meqg/gr = 1 meqg/gr.

d) Batang jagung terdelignifikasi termodifikasi asam sitrat 2 M

[10 mL x 0,05 N— (0,05 N x 30 mL— 0,05 N x 24 mL)]>22mL
Nest = 10 mL

0,375 gr

=2 meqg/gr.
meq gugus lakton= 2 meqg/gr — 1,5 meqg/gr = 0,5 meq/gr.
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e) Batang jagung terdelignifikasi termodifikasi asam sitrat 1,5 M

[10 mL x 0,05 N— (0,05 N x 30 mL— 0,05 N x 25 mL)]317(’)STZL
n =
of 0,375 gr
=2,5 meq/gr.
meq gugus lakton= 2,5 meqg/gr — 1,5 meq/gr = 1 meq/gr.
Mek gugus hidroksil
14
[VNaor NNaor —(CHct VHct = CNaoHVD)] o
S
ncsf =X L S L1 ¥ sl fy 7.  FI P oD (X)

w

mek gugus hidroksil = (x) — mek gugus karboksil- mek gugus lakton

a) Batang jagung alami

Nest -

37,5mL

[10 mL x 0,05 N— (0,05 N x 20 mL— 0,05 N x 20 mL)]
10 mL (X)

0,375 gr

=5 meq/gr.
meq gugus hidroksil =5 meqg/gr — 2 meqg/gr — 1 meqg/gr = 2 meqg/gr.

b) Batang jagung terdelignifikasi

Nest =

37,5mL
10 mL

[10 mL x 0,05 N— (0,05 N x 20 mL— 0,05 N x 20,5 mL)]

0,375 gr
= 5,25 meq/gr.
meqg gugus hidroksil = 5,25 meqg/gr — 2,5 meqg/gr — 0 meqg/gr = 2,75
mek/gr.

¢) Batang jagung terdelignifikasi termodifikasi asam sitrat 0,5 M

Nest =

37,5mL
10mL

[10 mL x 0,05 N— (0,05 N x 20 mL— 0,05 N x 19,5 mL)]
0,375 gr
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= 4,75 meqg/gr.
meq gugus hidroksil = 4,75 meq/gr — 1,75 meqg/gr — 1 meqg/gr= 2 meqg/gr
d) Batang jagung terdelignifikasi termodifikasi asam sitrat 1,0 M

37,5mL
10 mL

[10 mL x 0,05 N— (0,05 N x 20 mL— 0,05 N x 19,2 mL)]
0,375 gr

Nest =

= 4,6 meqg/gr.
meq gugus hidroksil = 4,6 meq/gr — 1,5 meg/gr — 0,5 meqg/gr= 2,6 meqg/gr.
e) Batang jagung terdelignifikasi termodifikasi asam sitrat 1,5 M

37,5 mL
10 mL

[10 mL x 0,05 N— (0,05 N x 20 mL— 0,05 N x 17 mL)]
0,375 gr

Nest =

= 3,5 meq/gr.
meq gugus hidroksil = 3,5 meqg/gr — 1,5 meqg/gr — 1 meg/gr= 1 meq/gr.



Lampiran 4. Dokumentasi Penelitian
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