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ABSTRAK

Zukhriyah, R. 2020. Adsorpsi Nitrat Menggunakan Butiran Kitosan Terikat Silang
Tripolifosfat (TPP) dan Epiklorohidrin (ECH). Pembimbing I: Elok
Kamilah Hayati, M.Si; Pembimbing Il: Rif’atul Mahmudah, M. Si.

Kata Kunci: Butiran kitosan terikat silang TPP dan ECH, Nitrat, FTIR

Kitosan memiliki gugus amina (-NH;) yang dapat berperan efektif dalam
proses adsorpsi nitrat. Kapasitas adsorpsi serta stabilitas kitosan akan meningkat
dengan cara memodifikasi kitosan dalam bentuk butiran. Tujuan dari penelitian ini
adalah untuk mempelajari pengaruh pH, waktu kontak serta konsentrasi nitrat dengan
butiran kitosan termodifikasi dan mempelajari karakteristik dari butiran kitosan
termodifikasi menggunakan sprktrofotometer FTIR.

Butiran Kitosan termodifikasi dibuat dengan cara melarutkan kitosan dalam
asam asetat 5%, kemudian di ikat silangkan dengan tripolifosfat (TPP) serta
epiklorohidrin (ECH) yang akan digunakan untuk bahan adsorben pada salah satu
kontaminan air yaitu nitrat. Adsorbat nitrat dibuat dengan variasi pH yaitu 3, 4, 5, 6,
7, 8, dan 9, variasi waktu kontak yaitu 0 menit, 30 menit, 60 menit, 90 menit, 180
menit, 360 menit, 1440 menit dan 2520 menit, serta variasi konsentrasi yaitu, 300,
500, dan 900 ppm. Nitrat yang telah teradsorpsi menggunakan butiran kitosan
termodifikasi, dianalisis menggunakan spektrofotometer UV VIS dengan cara
penambahan asam salisilat dan NaOH.

Hasil dari variasi pH maksimum 6 dengan kapasitas adsorpsi sebesar 155.192
mg/g, waktu kontak maksimum terjadi pada waktu 90 menit dengan kapasitas
adsorpsi sebesar 162,980 mg/g dan pada variasi konsentrasi maksimum terjadi pada
konsentrasi 900 ppm dengan kapasitas adsorpsi sebesar 106, 44 mg/g. Serta
dilakukan juga pengamatan karakterisasi dari butiran kitosan sesudah proses adsorpsi,
menggunakan spektrofotometer FTIR, hasilnya muncul bilangan gelombang 1468,49
cm* yang mengindikasikan adanya gugus nitrat (NO3).
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ABSTRACT

Zukhriyah, R. 2020. Nitrate Adsorption Using Tripolyphosphate (TPP) and
Epichlorohydrin (ECH) Crosslinked Chitosan Granules Advisor I: Elok
Kamilah Hayati, M.Si; Advisor Il: Rif'atul Mahmudah, M.Si.

Keywords: Chitosan beads croslink TPP and ECH, Nitrate, FTIR

Chitosan has an amine group (-NH;) which can play an effective role in the
process of adsorption of nitrates. The adsorption capacity and stability of chitosan
will increase by modifying chitosan in the form of beads. The purpose of this
research is to study the effect of pH, contact time and nitrate concentration with
modified chitosan beads and to study the characteristics of modified chitosan beads
using FTIR spectrophotometer.

Modified chitosan beads are made by dissolving chitosan in 5% acetic acid,
then crosslinked with tripolyphosphate (TPP) and epichlorohydrin (ECH) which will
be used for adsorbent material in one of the water contaminants, nitrate. Nitrate
adsorbate is made with a pH variation of 3, 4, 5, 6, 7, 8, and 9, variations in contact
time are 0 minutes, 30 minutes, 60 minutes, 90 minutes, 180 minutes, 360 minutes,
1440 minutes and 2520 minutes, as well as variations in concentration of 300, 500
and 900 ppm. Nitrates which have been adsorbed using modified chitosan beads,
were analyzed using a UV VIS spectrophotometer by adding salicylic acid and
NaOH.

The results of the maximum pH variation of 6 with an adsorption capacity of
155,192 mg / g, the maximum contact time occurred at 90 minutes with an adsorption
capacity of 162,980 mg / g and at variations in the maximum concentration occurred
at 900 ppm concentration with an adsorption capacity of 106, 44 mg / g. As well as
observing the characterization of chitosan beads after the adsorption process, using
FTIR spectrophotometer, the results appear wave number 1468.49 cm-1 which
indicates the presence of nitrate groups (NO3-).
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Nitrat (NO3’) dapat membentuk senyawa yang stabil di alam, dan merupakan
unsur yang penting untuk sintesis protein, tumbuh-tumbuhan, dan hewan. Nitrat juga
dapat berdampak negatif ketika konsentrasinya tinggi (=10 ppm), dampaknya dapat
menstimulasi pertumbuhan ganggang yang tak terbatas, sehingga air kekurangan
oksigen terlarut yang akan menyebabkan kematian ikan (Fatimah, 2015). Selain itu,
pada masyarakat pedesaan yang menggunakan pupuk kimia secara berlebih
(kandungan nitrat), juga dapat mencemari air di daerah pertanian yang kemudian
mengalir ke sungai dan dimanfaatkan untuk kebutuhan sehari-hari (Karden, 2003).
Sungai-sungai diwilayah jakarta, mengalami pencemaran lingkungan yang kompleks
dan sulit dikendalikan. Fasilitas pengolahan air limbah domestik yang kurang,
mengakibatkan tercemarnya sungai oleh air limbah domestik, bahkan sungai-sungai
yang diperuntukkan sebagai bahan baku air minum juga tercemar. Zat hara yang
menjadi fokus perhatian pada pencemaran lingkungan ini, salah satunya adalah nitrat.
Usaha pengurangan kadar pencemaran nitrat tersebut, dapat dilakukan dengan proses
adsorpsi oleh material alami seperti arang aktif (Karnib dkk., 2014), Cangkang telur,
kerang (Ahmad dkk., 2011), serta kitosan (Mohammad dkk., 2015).

Kitosan merupakan polimer karbohidrat alami dihasilkan dari proses
deasetilasi kitin. Senyawa ini merupakan biopolimer alam yang penting, serta bersifat
polikationik, sehingga dapat dimanfaatkan dalam berbagai bidang seperti adsorben,

baik seperti logam, penyerap zat warna tekstil, bahan pembuat kosmetik, maupun
1



agen antibakteri (Bhuvana, 2006). Alam semesta beserta isinya merupakan ciptaan
Allah SWT. yang seharusnya dijaga dengan baik, agar terhindar dari kerusakan alam
yang dapat merugikan makhluk hidup dan sekitarnya.

Allah SWT berfirman dalam surat Ali-Imran ayat: 191

e L5 315 ol Ll 3l (3 (R 5 gy st e 5 10,5385 e 8 ) (580 Gl

[191] A Clie Usé GALL SUaly 138 Cald

Artinya : “(yaitu) orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri atau duduk atau

dalam keadaan berbaring dan mereka memikirkan tentang penciptaan langit dan

bumi (seraya bekata) : “Ya Tuhan Kami, tidakkah Engkau menciptakan ini dengan
sia-sia, Maha Suci Engkau, lindungilah kami dari azab neraka.” (QS. 3:191).

Ayat diatas memberi hikmah dalam dua dimensi seperti hikmah material,
dimana Allah SWT menciptakan bumi dan langit tidak dengan sia-sia, seperti pada
cangkang hewan golongan krustase seperti kepiting yang mengandung Kkitosan.
Kitosan merupakan ekstrak kulit binatang berkulit keras yang memiliki banyak
manfaat (Sanjaya & Yuanita, 2007). Segala hal yang Allah SWT ciptakan memiliki
makna maupun manfaat yang begitu besar dari hal-hal yang terlihat kecil, sekalipun
seperti halnya limbah kulit udang yang selama ini dianggap sebagai limbah industri,
yang ternyata mengandung kitin yang dapat diubah menjadi kitosan. Hal ini
membuktikan bahwa tidak ada yang diciptakan Allah didunia ini dengan sia-sia, jika
manusia mau untuk berfikir. Tafsir al Misbah mendifinisikan orang-orang yang
mendalam pemahamannya dan berfikir tajam (ulu al-albab), yaitu orang yang berakal
dan mau menggunakan pikirannya, serta mengambil faedah, hidayat, dan

menggambarkan keagungan Allah. la yang selalu ingat Allah (berdikir) di setiap

waktu dan keadaan, baik waktu ia berdiri, duduk atau berbaring. Jadi dijelaskan



dalam ayat ini bahwa ulu al-albab yaitu orang-orang baik laki-laki ataupun
perempuan yang terus menerus mengingat Allah dengan ucapan atau hati, dalam
situasi dan kondisi apapun (Shihab., 2002).

Kemampuan adsorpsi kitosan akan berkurang dalam suasana asam, karena
sifat kitosan yang larut dalam larutan asam. Oleh karena itu, perlu dilakukan
modifikasi dengan cara mengikat silang kitosan untuk meningkatkan ketahanan serta
stabilitas kitosan dalam melakukan adsorpsi, sehingga kitosan akan tahan terhadap
suasana asam (Masykur dkk., 2009). Modifikasi kitosan terbagi menjadi modifikasi
fisik yang digunakan untuk meningkatkan penyerapan kitosan, dan modifikasi kimia
yang berfungsi meningkatkan mekanika dan stabilitas kimia kitosan. Shu dan Zhu
(2002), telah melaporkan bahwa modifikasi fisik pada kitosan, dengan tripolifosfat
(TPP) akan berguna untuk pembentukan fisik kitosan menjadi butiran, karena dengan
pembentukan menjadi butiran, kitosan akan memiliki kapasitas adsorpsi yang lebih
besar dan akan mempercepat kinetikanya dibandingkan dengan kitosan berbentuk
flake. Agen pengikat silang secara kimia, menggunakan Epiklorohidrin yang
bermanfaat untuk meningkatkan stabilitas kimia kitosan, sehingga kitosan tidak larut
dalam suasana asam (Laus dkk., 2010). Penelitian yang telah dilakukan dengan
penambahan epiklorohidrin dapat meningkatkan stabilitas kimia kitosan dalam
suasana asam serta membentuk pori kitosan menjadi lebih besar, sehingga daya
adsorpsinya menjadi lebih besar juga (Madjid dkk., 2015). Pengujian butiran kitosan
dilakukan menggunakan instrumentasi FTIR untuk membuktikan adanya pengikat

silang pada kitosan, serta dilakukan analisis SEM-EDX untuk mengetahui morfologi



butiran kitosan dan mengetahui unsur-unsur yang terdapat dalam butiran kitosan.

Adsorpsi merupakan penyerapan suatu zat antara adsorbat (zat yang diserap)
oleh adsorben (zat penyerap). Pemilihan metode adsorpsi disebabkan karena
keefektifan, operasinya mudah, biaya murah serta regenerasinya mudah (Priadi dkk.,
2014). Beberapa faktor yang mempengaruhi adsorpsi antara lain derajat keasaman
(pH), dimana semakin tinggi pH maka adsorpsi akan kurang sempurna, begitu juga
dengan pH rendah, sehingga adsorpsi harus dilakukan pada pH optimal. Penelitian
yang dilakukan oleh Chatterjee (2009), tentang adsorpsi nitrat oleh butiran kitosan,
menyatakan bahwa pada pH 3, adsorpsi berjalan secara maksimum. Selain itu, faktor
waktu kontak akan menentukan proses adsorpsi. Lamanya waktu kontak,
memungkinkan proses difusi dan penempelan molekul zat terlarut yang teradsorpsi
berlangsung lebih baik, sehingga terjadi kesetimbangan. Faktor berikutnya adalah
faktor konsentasi adsorbat yang merupakan pola penyerapan adsorpsi, dapat diketahui
dengan pengujian pengaruh konsentrasi awal adsorbat, yang diharapkan semakin
tinggi konsentrasinya akan memperoleh kapasitas adsorpsi lebih tinggi. Penelitian
yang dilakukan oleh Sowmya (2016), tentang adsorpsi nitrat oleh kitosan terikat
silang N, N, N-Trietyl Ammonium, diperoleh hasil maksimum adsorpsi pada pH 3,
dalam waktu 15 menit serta data Kinetika yang dihasilkan, sesuai dengan model
Kinetika pseudo orde kedua.

Penelitian yang akan dilakukan yaitu adsorpsi nitrat (NO3) oleh butiran
kitosan terikat silang tripolifosfat dan epiklorohidrin. Proses adsorpsi yang dilakukan

menggunakan variasi pH (3-9), waktu kontak (0 menit, 30 menit, 60 menit, 90 menit,



180 menit, 360 menit, 1440 menit, dan 2520 menit ) serta pada konsentrasi adsorbat
(100, 300, 500, 700, 900 ppm). Sehingga sangat penting untuk dilakukan, karena
dapat mengoptimalkan kapasitas adsorpsinya. Metode yang digunakan untuk
menganalisis kadar nitrat (NO3") adalah metode UV-VIS untuk melihat waktu kontak,
serta konsentrasi optimum serta untuk mengetahui karakterisasi dari butiran kitosan

sebelum dan sesudah proses adsorpsi, menggunakan spektrofotometri FTIR.

1.2 Rumusan Masalah
Rumusan masalah dalam skripsi ini adalah,
1. Bagaimana pengaruh dari pH, waktu kontak, serta konsentrasi adsorbat nitrat
menggunakan modifikasi kitosan terikat silang TPP dan ECH?
2. Bagaimana karakterisasi adsorben butiran kitosan terikat silang dengan TPP dan

ECH setelah mengadsorpsi nitrat menggunakan spektrofotometer FTIR?

1.3 Tujuan Penelitian
Adapun tujuan masalah dalam skripsi ini adalah,
1. Mengetahui pengaruh dari pH, waktu kontak, serta konsentrasi adsorbat nitrat
menggunakan modifikasi kitosan terikat silang dengan TPP dan ECH.
2. Mengetahui karakterisasi adsorben butiran kitosan terikat silang dengan TPP dan

ECH setelah mengadsorpsi nitrat menggunakan spektrofotometer FTIR.

1.4 Batasan Masalah
Batasan masalah dalam penelitian ini antara lain :

1. Sampel yang digunakan yaitu sampel buatan nitrat dari garam KNOs.



2. Modifikasi kitosan diikat silang dengan TPP dan ECH.

3. Analisis nitrat (NO3’) menggunakan metode UV-VIS.

4. Variasi pH nitrat (NO3") yang digunakan adalah 3, 4, 5, 6, 7, 8 dan 9.

5. Variasi Waktu Kontak nitrat (NO3") yang digunakan selama 0 menit, 30 menit, 60
menit, 90 menit, 180 menit, 360 menit, 1440 menit dan 2520 menit.

6. Variasi Konsentrasi nitrat (NO3’) yang digunakan adalah 100, 300, 500, 700 dan
900 ppm.

7. Karakterisasi butiran kitosan terikat silang tripolifosfat dan epiklorohidrin,

sebelum dan sesudah proses adsorpsi menggunakan analisis spektrometer FTIR.

1.5 Manfaat Penelitian
Manfaat Penelitian yang dilakukan yaitu, diharapkan dalam penelitian ini dapat
memberikan alternatif modifikasi kitosan menggunakan tripolifosfat dan

epiklorohidrin sebagai adsorben salah satu kontaminan air yaitu nitrat.
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2.1 Nitrat (NO3)

Nitrat (NO3") merupakan bentuk utama nitrogen dan termasuk unsur hara utama
bagi pertumbuhan tanaman dan algae. Nitrat dalam bentuk ion mudah bergerak di
dalam tanah, karena sifatnya yang mudah sekali larut dan tidak terserap oleh koloid
tanah. Nitrat juga menunjukkan bentuk kimia nitrogen yang paling mudah teroksidasi
dalam sistem alam (Mukhlis dkk., 2003). Nitrat memiliki rumus kimia NOjz ,
bermuatan negatif (anion) serta sangat mudah berpasangan dengan ion bermuatan
positif (kation). lon nitrat memiliki struktur segitiga ekuilateral, dengan atom oksigen
mengelilingi atom nirogen. Nitrat tidak berasa, tidak berwarna, dan tidak berbau,
sehingga keberadaannya di lingkungan hanya dapat diketahui dengan analisis (NECI,

2005 dalam Trisno N., 2006). Gambar 2.1 menunjukkan struktur nitrat (NO3’),
I

Gambar 2.1 Struktur Nitrat (Chemical and Physic Information).

Sumber nitrat biasanya berasal dari penggunaan di industri serta penggunaan
pupuk pada lahan pertanian. lon nitrat yang terakumulasi dalam konsentrasi berlebih
pada suatu perairan dapat menyebabkan tanaman air tumbuhan serta berkembangbiak
secara pesat (eutrofikasi). Eutrofikasi yang terjadi, menyebabkan kondisi perairan
kekurangan oksigen sehingga dapat mengganggu habitat dalam perairan. Kandungan

nitrat yang tinggi dalam air minum, dapat menyebabkan gangguan sistem peredaran
7



darah pada bayi atau dapat disebut bayi biru (blue baby syndrome) (Trisnawulan,
2007).

Kadar nitrat lebih dari 5 mg/liter akan menggambarkan terjadinya pencemaran
antropogenik yang berasal dari aktivitas manusia dan tinja hewan. Kadar nitrat dalam
air tanah dapat mencapai 100 mg/liter. Air hujan memiliki kadar nitrat sekitar 0,2
mg/liter. Selain itu, nitrat juga dapat berasal dari air limpasan daerah pertanian
sebanyak 100 mg/liter (Effendi, 2003). Batas normal kadar nitrat pada air bersih,
menurut Peraturan Menteri Kesehatan No. 416/1990 sebesar 50 mg/L, sedangkan

pada air minum sebesar 10 mg/L (Pemkes No. 416/1990 ).

2.2 Kitosan

Kitosan merupakan biopolimer kedua terbesar yang terdapat di alam setelah
selulosa. Kitosan banyak terdapat pada hewan seperti kerang-kerangan, molusca, dan
serangga sebagai kontingen penyusun eksoskeleton (Kaban, 2007). Tang (2007),
menjelaskan bahwa kitosan merupakan polimer linear yang tersusun oleh 2000-3000
monomer N-asetil-D-gluosamin dalam ikatan (1,4)-2-Amino-2-Deoksi-f-D-Glukosa
dengan rumus molekul (CgH11NO,),. Struktur molekulnya menyerupai selulosa (serat
pada sayuran dan buah-buahan). Perbedaannya terdapat pada gugus rantai C-2 yang
merupakan gugus hidroksil (OH) yang digantikan oleh amina (NH,). Struktur kitosan

ditunjukkan pada Gambar 2.2, sebagai berikut:
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Gambar 2.2 Struktur Kitosan (Sugita, 2009)

Penampilan dan sifat yang dimiliki kitosan, dipengaruhi oleh perbedaan kondisi
seperti jenis pelarut, konsentrasi, waktu serta suhu saat proses ekstraksi. Kitosan
banyak digunakan sebagai adsorben, dikarenakan biaya produksinya rendah, tidak
menghasilkan limbah baru serta efektif pada konsentrasi ionik rendah (Lin et al.,
2007). Selain itu, kitosan memiliki gugus amina (-NH,) yang dapat berperan secara
efektif dalam penyerapan ion logam transisi dan gugus hidroksil (-OH) yang dapat
berfungsi sebagai sisi interaksi koordinasi dan elektrostatik (Wu dkk., 2001).
Disamping keunggulan yang dimiliki, kitosan juga mempunyai kekurangan, yaitu
memiliki sifat mekanik yang lemah (Tran dkk., 2013).

Kebanyakan kitosan dapat larut dalam larutan asam organik, seperti asam
asetat, asam piruvat, asam formiat dengan pH sekitar 4, tetapi kitosan tidak larut
dalam pelarut air, aseton dan kloroform. Kitosan juga tidak larut dalam H,SO, dengan
berbagai konsentrasi serta kelarutannya dipengaruhi oleh bobot molekul, derajat
deasetilasi, dan rotasi spesifiknya yang bermacam-macam tergantung pada sumber
dan metode isolasi serta transformasinya (Sugita, 2009). Salah satu kegunaan kitosan

adalah sebagai adsorben, yang mana kemampuan tersebut tergantung pada derajat
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deasetilasinya. Derajat deasetilasi tersebut menunjukkan jumlah gugus amino yang
berikatan pada kitosan yang berasal dari proses deasetilasi gugus asetamida (Sukardjo

dkk., 2011).

2.3  Modifikasi Kitosan

Modifikasi merupakan solusi terbaik untuk menghasilkan produk dengan sifat
yang diinginkan untuk mengatasi kekurangan dari kitosan. Modifikasi kitosan lebih
mudah dilakukan, dibandingkan dengan polisakarida lain karena gugus fungsi
reaktifnya, termasuk gugus amino dan hidroksil (Rinaudo, 2006). Modifikasi kitosan
terbagi menjadi modifikasi secara fisik dan secara kimia. Modifikasi kitosan yang
dilakukan secara fisik melalui konversi ke dalam bentuk yang lebih teratur
berdasarkan hubungan dan aplikasi yang tepat untuk digunakan dari turunannya.
Kitosan termodifikasi dapat digunakan dalam beberapa bentuk, antara lain bubuk,
serpihan, dan gel (manik-manik, membran, film, dll.) (Miretzky & Cirreli, 2009).
Modifikasi secara fisik digunakan untuk memperluas rantai polimer kitosan, sehingga
meningkatkan akses penyerapan internal dan juga meningkatkan mekanisme difusi
serta mengurangi adanya kristal polimer (Azlan, Wansaime & Lai Ken, 2009).

Salah satu modifikasi fisik yang dilakukan adalah pembentukan ikatan silang,
yang menggunakan senyawa Tripolifosfat (TPP). Shu dan Zhu (2002), telah
melaporkan bahwa modifikasi fisik pada kitosan, dengan tripolifosfat (TPP) akan
berguna untuk pembentukan fisik kitosan menjadi butiran, karena dengan
pembentukan menjadi butiran, kitosan akan memiliki kapasitas adsorpsi yang lebih

besar dan akan mempercepat kinetikanya dibandingkan dengan kitosan berbentuk
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flake. Peran TPP sebagai zat pengikat silang akan memperkuat matriks nanopartikel
kitosan (Yongmei & Yumin, 2003). Dengan semakin banyaknya ikatan silang yang
terbentuk antara kitosan dan TPP maka kekuatan mekanik matriks kitosan akan
meningkat sehingga partikel kitosan menjadi semakin kuat dan keras, serta semakin
sulit untuk terpecah menjadi bagian-bagian yang lebih kecil (Wahyono, 2010).
Modifikasi kitosan dengan tripolifosfat pernah dilakukan oleh Gierzewska-Druyska
dan Ostrowska-Czubenko, (2008) untuk membuat membran selektif pengadsorpsi
Cu(Il) dan Zn(ll). Kapasitas adsorpsinya dengan membran kitosan tripolifosfat lebih
besar dibandingkan dengan membran kitosan tanpa modifikasi.

Kitosan juga dapat dimodifikasi secara kimia, yang mana modifikasi tersebut
tidak mengubah struktur dasar kitosan, tetapi membawa derivatif baru agar sesuai
dengan aplikasi yang akan digunakan (Mourya & Imandar, 2008). Hal ini
dimanfaatkan untuk meningkatkan sifat adsorpsi dan kekuatan mekanik serta
stabilitas kimia kitosan dalam media asam (Guibal, 2004). Metode crosslink (ikat
silang), impregnasi dan grafting merupakan metode modifikasi kitosan secara kimia.
Agen pengikat silang menggunakan molekul dengan minimal dua gugus fungsi
reaktif, yang menghubungkan rantai kitosan menggunakan ikatan kovalen (Muhamed
& Fahmy, 2012). Grafting merupakan suatu metode penyambungan yang di
manfaatkan untuk meningkatkan potensi kitosan pada aplikasi yang berbeda seperti
adsorpsi, dengan meningkatkan kepadatan kelompok fungsional (Zhouet al., 2010).
Baru-baru ini impregnasi diterapkan untuk memodifikasi berbagai adsorben seperti

tanah liat (Wang dan wang, 2008), biomassa (Bingol et al., 2004), serta karbon aktif
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(Ahn et al, 2009) yang mampu mempengaruhi kemampuannya dalam proses
adsorpsi.

Menurut Singh (2005), untuk menghindari terjadinya disolusi atau degradasi,
maka digunakan suatu agen pengikat silang (crosslink) pada hidrogel atau butiran
terhadap kitosan. Beberapa agen pengikat silang yang dapat digunakan, diantaranya
adalah formaldehid, asetaldehid, gutaraldehid, epiklorohidrin dan asetat anhidrat.
Penelitian yang telah dilakukan dengan penambahan epiklorohidrin (ECH) dapat
meningkatkan stabilitas kimia kitosan dalam suasana asam serta membentuk pori
kitosan menjadi lebih besar yang menyebabkan daya adsorpsinya lebih besar
(Madjid, dkk., 2015). Dibandingkan dengan pengikat silang yang lain, kitosan yang
termodifikasi dengan ECH, menunjukkan kapasitas adsorbsi yang lebih tinggi. Hal
ini disebabkan karena, pada kelompok ECH banyak berikatan dengan -OH, sehingga
proses adsorbsi tidak terganggu (Chiou & Li. 2003).

Kitosan yang terikat dengan epiklorohidrin akan membentuk ikatan kovalen
dengan atom karbon dari gugus hidroksil kitosan, yang mengakibatkan pecahnya
cincin epoksida dan kehilangan atom klor. Pada kitosan yang berikat silang dengan
tripolifosfat, akan dapat membentuk ikatan silang ionik antara gugus amino kitosan
yang bermuatan positif dan molekul tripolifosfat yang bermuatan negatif. Gambar 2.3

menggambarkan struktur kitosan termodifikasi tripolifosfat dan epiklorohidrin,
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Gambar 2.3 Struktur Kitosan Termodifikasi Tripolifosfat dan Epiklorohidrin
(Laus dkk., 2010).
2.4 Adsorpsi
Adsorpsi merupakan peristiwa penyerapan pada lapisan permukaan, dimana
molekul dari suatu materi terkumpul pada bagian adsorben. Desorpsi, merupakan
pelepasan kembali ion/molekul yang telah berikatan dengan gugus aktif pada
adsorben. Pada adsorpsi terdapat istilah adsorben dan adsorbat. Adsorbat adalah
substansi yang akan dipisahkan dari pelarutnya, sedangkan adsorben adalah media
penyerapnya (Susanti, 2013).
Metode adsorpsi merupakan salah satu metode pengolahan limbah yang paling
sering digunakan karena keefektifan, operasinya mudah, biaya murah serta

regenerasinya mudah (Priadi dkk., 2014). Adsorben yang sering digunakan yaitu



14

arang aktif (Karnib dkk., 2014), Cangkang telur, kerang (Ahmad dkk., 2011), serta
kitosan (Mohammad dkk., 2015). Kemampuan adsorpsi dapat ditentukan dengan

menghitung kapasitas adsorpsi menggunakan persamaan (Lestari, 2016):

__ (Co-Ce)xv
o m

Q (2.1)

Dimana, Q merupakan kapasitas adsorpsi (mg/g), v adalah volume larutan (mL), Co
adalah konsentrasi awal larutan (mg/L), Ce konsentrasi akhir larutan (mg/L) dan m
adalah massa adsorben (g). Faktor-faktor yang mempengaruhi adsorpsi adalah

sebagai berikut :

2.4.1 Pengaruh pH Terhadap Adsorpsi

Adsorpsi antara fasa padat-cair sangat dipengaruhi oleh pH larutan. Adsorpsi
yang dilakukan pada pH tinggi cenderung memberikan hasil yang kurang sempurna,
karena pada kondisi basa, terbentuk senyawa oksida dari unsur pengotor yang lebih
besar, sehingga akan menutupi permukaan adsorben (Endang, 2005). Hal ini sesuai
dengan pernyataan Indri dan Erika (2014), dimana ketika semakin tinggi pH, maka
daya adsorpsi terhadap nitrat oleh kitosan akan menurun, sehingga didapatkan pH
optimum untuk proses adsorpsinya adalah pH 3-4.

Berikut adalah hasil kurva dari efek pH pada penelitian Sudipta (2009) tentang

adsorpsi nitrat :
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Gambar 2.4 Efek pH pada adsorpsi nitrat dengan butiran kitosan (Chatterjee,
2009).

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan oleh Chatterjee (2009), tentang
adsorpsi nitrat (NO3") dari perairan oleh kitosan ikatan silang, dapat disimpulkan
bahwa adsorpsi nitrat sangat tergantung pada pH larutan, yang dapat mempengaruhi
muatan permukaan pada butiran kitosan. Pada nilai pH rendah (3-6), lebih banyak
proton tersedia untuk memprotonasi gugus amina pada kitosan, tetapi nilai pH di
bawah 5, hampir 90% dari gugus amina kitosan terprotonasi. Meningkatnya interaksi
elektrostatik antara nitrat bermuatan negatif dan gugus amina positif kitosan, dapat
menyebabkan peningkatan adsorpsi nitrat. Oleh karena itu, jJumlah maksimum nitrat
akan diadsorpsi pada pH 3. Pada pH netral, sekitar 50% dari total gugus amina tetap
terprotonasi, serta penurunan interaksi elektrostatik antara nitrat bermuatan negatif
dan positif dari kitosan, akan menghasilkan lebih sedikit nitrat yang teradsorpsi. Pada
pH tinggi (>6), peningkatan konsentrasi ion hidroksida dalam larutan, menyebabkan

deprotonasi gugus amina dari butiran kitosan. Hal ini akan menghasilan efek
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penolakan antara gugus amina terprotonasi, sehingga kapasitas adsorpsinya akan
berkurang.
2.4.2 Pengaruh Waktu Kontak Terhadap Adsorpsi

Waktu kontak merupakan suatu hal yang menentukan dalam proses adsorpsi.
Lamanya waktu kontak dapat mempengaruhi banyaknya adsorbat yang teradsorbsi.
Gaya adsorpsi molekul dari suatu zat, akan meningkat dengan meningkatnya waktu
kontak adsorben dalam menyerap adsorbat yang semakin lama, hingga pada waktu
tertentu adsorben berada pada titik keseimbangan dalam menyerap adsorbat
(Sunarno, 2000). Waktu kontak yang lama, memungkinkan proses difusi dan
penempelan molekul zat terlarut yang teradsorpsi berlangsung lebih baik. Permukaan
padatan yang kontak dengan suatu larutan, cenderung untuk menghimpun lapisan dari
molekul-molekul zat terlarut pada permukaannya akibat ketidakseimbangan gaya-
gaya pada permukaan (Syauqiyah, 2011). Berikut adalah kurva hubungan antara

kapisitas adsorpsi nitrat (meg/g) dengan waktu kontak (t),
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Gambar 2.5 Efek Waktu Kontak pada Nitrat Oleh Kitosan Terikat Silang N, N, N
Trietil Amonium (Sowmya, 2016).
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Berdasarkan Gambar 2.5, waktu kontak dapat mempengaruhi adsorpsi nitrat,
hal ini dapat terlihat pada penelitian Sowmya (2016), tentang dekontaminasi nitrat
oleh kitosan terikat silang dengan N, N, N Trietil Amonium dalam air payau, yang
menyatakan bahwa kapasitas penghilang nitrat oleh kitosan terikat silang dari 100
mg/L larutan nitrat, dianalisis dengan waktu kontak 15 sampai 150 menit. Waktu
maksimum yang diperlukan untuk keseimbangan kitosan terikat silang adalah 90

menit.

2.4.3 Pengaruh Konsentrasi Terhadap Adsorpsi

Pengujian pengaruh konsentrasi awal suatu adsorbat, dilakukan untuk
mengetahui pola penyerapannya. Semakin besar konsentrasi awal, diharapkan untuk
memperoleh kapasitas adsorpsi yang lebih tinggi. Hal ini dikarenakan pada
konsentrasi awal yang lebih tinggi, akan memberikan kekuatan pendorong untuk
mengatasi semua resistensi dari adsorbat antara fase cair dan padat, sehingga dapat
meningatkan penyerapannya (Yao et I., 2009). Selama situs aktif belum jenuh oleh
adsorbat, maka kenaikan konsentrasi adsorbat akan diikuti pula dengan kenaikan

jumlah adsorbat yang teradsorpsi (Utami, 2009).
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Gambar 2.6 Efek Konsentrasi pada Nitrat oleh Kitosan Terikat Silang N, N, N
Trietil Amonium (Sowmya, 2016).

Penelitian yang telah dilakukan oleh Sowmya (2016), tentang dekontaminasi
nitrat oleh kitosan terikat silang N, N, N Trietil Amonium dalam air payau,
menyatakan bahwa, untuk mengetahui kapasitas maksimum kitosan terikat silang N,
N, N Trietil Amonium, menggunakan konsentrasi awal nitrat dari 100 sampai 1000
mg/L. Hasilnya, pada konsentrasi 750 mg/L, kapasitasnya sebesar 2,25 meqg/g
sedangkan dari konsentrasi 1000 mg.L, kapasitasnya sebasar 2,26 meqg/g. Hal ini
menunjukkan bahwa semakin tinggi konsentrasi, maka ion yang dihasilkan juga
semakin banyak, sehingga mempengaruhi adsorpsi atau penyerapan larutan tersebut

(Gambar 2.8).

2.5 Analisis Nitrat Menggunakan Spektrofotometri UV-VIS

Spektrofotometri UV-VIS merupakan teknik spektroskopi yang menggnakan
sumber radiasi elektromagnetik ultraviolet dan sinar tampak yang menggunakan
instrument spektrofotometer. Prinsip yang digunakan pada spektofotometri ini yaitu

penyerapan sinar tampak untuk ultraviolet dengan suatu molekul, sehingga dapat



19

menyebabkan terjadinya eksitasi molekul dari tingkat energi dasar (ground state)

ketingkat energi yang tinggi (excited state) (Gandjar., 2007). Spektrofotomerti UV-

VIS digunakan untuk mengukur serapan cahaya pada daerah UV (100-200 nm) dan

daerah sinar tampak (200-700 nm). Prinsip dasar analisis kuantitatif yaitu pada

hukum lambert-beer.
A=log T =a.b.c
Dimana, A = absorbansi
T = Transmitan
a = absorbtifitas molar
Spektrofotometri UV-VIS dapat digunakan untuk uji kuantitatif dan kualitatif.

Analisis kuantitatif perlu dilakukan langkah-langkah utama dan baku yaitu :

1.  Pembentukan warna (untuk pengukuran dengan sinar tampa) dan zat yang tidak
berwarna, atau warna Krang zat.

2.  Penentuan Panjang gelombang maksimum.

3. Pembuatan kurva kalibrasi.

Komponen-komponen spektrofotometri UV-VIS terdiri dari :

1.  Sumber cahaya, sebagai sumber radiasi UV digunakan lampu hydrogen (H)
atau lampu deuterium (D). sedangkan sumbe radiasi tampak yang menghasilkan
inframerah  (IR) dapat menggunakan filamen, tungsten yang dapat
menghasilkan tenaga radiasi 350-3500 nm.

2. Monokromator, radiasi yang diperoleh dari berbagai sumber radiasi adalah
sinar polikromatis (banyak Panjang gelombang). Monokromator berfungsi

untuk mengurai sinar menjadi monokromatis yang diinginkan.
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3. Tempat sampel, dikenal dengan istilah kuvet. Kuvet ada yang berbentuk tabung
(silinder) tapi ada yang berbentuk kotak. Syarat bahan yang dapat dijadikan
kuvet adalah tidak menyerap sinar yang dilewatkan sumber radiasi dan tidak
bereaksi dengan sampel dan pelarut.

4.  Detector, berfungsi untuk mengubah tenaga radiasi menjadi aus listrik atau
pengubah panas lain, serta biasanya terintegrasi dengan pencatat (printer).
Tenaga cahaya yang dirubah menjadi tenaga listrik yang akan mencatat secara
kuantitatif tenaga cahaya tersebut.

Seluruh  molekul dapat mengabsorpsi dalam daerah UV-VIS karena
mengandung electron, baik sekutu maupun sendiri yang dapat dieksitasikan ketingkat
energi yang lebih tinggi. Panjang gelombang dimana absorbsi terjadi bergantung pada
beberapa electron kuat itu terikat dalam molekul itu. Elekton dalam suatu ikatan
kovalen tunggal terikat dengan kuat dan diperlukan ionisasi yang lebih tinggi atau
Panjang gelombang pendek sitasinya (Day dan Underwod, 2002 : 388).

Beberapa hal yang harus diperhatikan dalam analisis spektrofotometri UV-VIS
terutama untuk senyawa yang semula tidak berwarna yang akan dianalisis dengan
senyawa spekrofotometri Visibel, karena senyawa tersebut harus diubah menjadi
senyawa yang berwarna pembentukan molekul yang di analisis tidak menyeaap pada
daerah tersebut (ibnu gholib 2012 : 252).

Spektrofotometri yang sesuai dengan pengukuran didaerah spektrum ultraviolet
dan sinar tampak terdiri atas suatu sistem optic dengan kemampuan menghasilkan

sinar monokromtis dalam jangkauan Panjang gelombang 200 — 800 Nm. Dengan
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komponen komponen meliputi sumber sumber sinar, monokromator dan sistem optic
( Ibnu Gholib 2012 : 261).

Adapun kelebihan dari metode spektofotometi UV-VIS yaitu memerlukan
peralatan dengan biaya murah sampai sedang dan mempunyai kepekaan analisis yang
cukup tinggi serta banyak dipakai untuk analiis-analisis farmasi serta analisis klinik
karena luasnya ragam bahan farmasi dan bahan biokimia yang menyerap radiasi sinar
uv dan sinar tampak.

Analisis nitrat menggunaan metode spektrofotometri visibel yang bisa disebut
juga dengan spektrofotometri sinar tampak, dimana sinar yang dihasilkan dapat
dilihat oleh mata manusia. Cahaya yang dapat dilihat oleh mata manusia adalah
dengan panjang gelombang 400-800 nm. Metode spektofotometri visibel ini
dilakukan menggunakan pereaksi asam salisilat dan NaOH yang akan membentuk
senyawa asam 5-nitosalisilat yang berwarna kuning. Reaksi yang dihasilkan, dapat

dilihat pada Gambar 2.5.

o) OH o) OH
OH NOS- OH
—_—
NaOH
O,N
Asam salisilat asam 5-nitrosalisilat
(Kuning)

Gambar 2.7 Reaksi antara nitrat dengan asam salisilat dan NaOH.
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Analisis nitrat yang terjadi, didasarkan pada pembentukan turunan nitro asam
salisilat, dimana asam salisilat dalam reaksi tersebut memiliki auksokrom pada
strukturnya dan juga gugus kromofor. Gugus auksokrom merupakan suatu gugus
fungsi dalam suatu molekul yang dapat mempengaruhi absorbansi radiasi gugus
kromofor (Charke, 2015). Turunan nitro asam salisilat terbentuk dengan penambahan
NaOH agar larutan berada dalam suasana basa (pH = 12) untuk membentuk kromofor
dan membentuk warna kuning. Selanjutnya diukur dengan panjang gelombang
maksimal 410-420 nm (Emawati, dkk, 2015 ; jana dan moktan, 2013). Kurva
kalibrasi ditentukan dengan mengolah data antara konsentrasi (sumbu x) dan
absorbansi (sumbu y), sehingga diperoleh persamaan regresi linier. Kurva kalibrasi

memiliki nilai R=0,995 <r < 1 (Asra, dkk, 2017).

2.6 Spektrometer FTIR

Fourier Transform Infra-Red (FTIR) merupakan salah satu instrumen yang
digunakan untuk mengetahui spektrum vibrasi molekul yang dapat digunakan untuk
memprediksi struktur senyawa kimia. Terdapat tiga teknik pengukuran menggunakan
FTIR, antara lain Photo Acoustic Spectroscopy (PAS), Attenuated Total Reflectance
(ATR), dan Difuse Reflectance Infrared Fourier Transform (DRIFT), yang setiap
teknik memiliki karakteristik spektrum vibrasi molekul tertentu (Basley, et al.,
2014). Pengujian dengan spektroskopi FTIR tidak memerlukan persiapan sampel
yang rumit dan bisa digunakan dalam berbagai fase, baik fase padat, cair maupun gas.
Metode spektoskopi adsorpsi ini, didasarkan pada perbedaan penyerapan radiasi

inframerah oleh molekul suatu materi. Adsorpsi inframerah oleh suatu materi dapat
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terjadi jika terpenuhinya dua syarat yaitu kesesuaian antara frekuensi radiasi infra
merah dengan frekuensi vibrasional molekul sampel dan perubahan momen dipol
selama bervibrasi (Martin, 2017).

Madjid, dkk. (2015) telah melakukan pengamatan perbedaan spektra vibrasi
antara butiran kitosan sebelum dan sesudah di adsorpsi pada sampel pewarna methyl
orange, hasil spektra inframerah terlihat pada gambar 2.13. Gambar tersebut adalah
perbandingan antara spektra kitosan, butiran kitosan sebelum dan sesudah diadsorpsi.
Perbandingan antara gambar a dan gambar b menunjukkan bahwa epiklorohidrin
berikatan dengan OH" dari kitosan, yang ditandai dengan penurunan intensitas dari
OH’ pada daerah serapan 3400 cm™. Selain itu terjadi penurunan intensitas pada
daerah 1250-1500 cm™ yang menunjukkan adanya ikatan pada gugus NH, kitosan.
Munculnya serapan pada 2362 cm™ menunjukkan bahwa adanya methyl orange

dalam butiran kitosan.
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Gambar 2.8 Spektra IR a) Kitosan b) Butiran Kitosan Sebelum Adsorpsi ¢) Butiran
Kitosan Setelah Adsorpsi (Madjid dkk., 2015).

2.7 Scanning Electron Microscope dan Energy Dispersive X-ray (SEM-EDX)
Pengujian morfologi adsorben kitosan terikat silang dengan tripolifosfat dan
epiklorohidrin, diuji menggunakan analisis SEM-EDX. SEM merupakan mikroskop
elektron yang memiliki pembesaran tingi sampai dengan 20.000 kali untuk keperluan
analisis dalam mengidentifikasi struktur permukaan suatu material secara berelief.
Sedangkan EDX digunakan untu mengetahui komposisi unsur dari suatu material.
Prinsip dari instrument SEM-EDX menggunakan analisis area, dimana sinar elektron
yang dihasilkan dari elektron gun dialirkan hingga mengenai sampel aliran sinar
elektron yang selanjutnya difokuskan menggunakan electon optic column sebelum
sinar mengenai sampel. Sinar yang telah mengenai sampel, akan terjadi interaksi pada
sampel yang disinari. Interaksi-interaksi yang terjadi tesebut, akan dideteksi dan
diubah kedalam sebuah gambar oleh analisis SEM dan dalam bentuk grafik padda

EDX. Hasil analisis SEM-EDX berupa gambar struktur pemukaan dari sampel yang
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diuji dengan karakteristik gambar tiga dimensi (3D) dan grafik hubungan antara
energi (keV) pada sumbu horizontal (Yesyi, 2012).

Penelitian yang telah dilakukan oleh Madjid, 2018 menunjukkan hasil hasil
karakerisasi SEM untuk butiran kitosan yang terikat silang dengan TPP dan ECH

dengan perbesaran 200x dan 500x sebagai berikut :

Gab2. butiran kitosan tia C
perbesaran 200x dan 500x

Berdasarkan hasil Gambar diatas menunjukkan bahwa hasil SEM pada butiran

kitosan terikat silang TPP dan ECH, morfologi pada permukaan butiran Kkitosan

terlihat berkerut akibat dari proses pengikat silang ECH, selain itu, butiran kitosan

yang berikatan silang dengan ECH dapat memiliki kemampuan adsorpsi yang lebih

baik, dibandingkan dengan kitosan tanpa terikat silang.
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BAB I111
METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian dilakukan pada bulan April 2019 - Oktober 2019 di Laboraturium
Analitik Riset dan Laboraturium Layanan Analitik Universitas Islam Negeri Maulana
Malik Ibrahim Malang.
3.2 Alat dan Bahan Penelitian
3.2.1 Alat

Adapun alat yang digunakan dalam penelitian ini meliputi spekrofotometri UV-
VIS, Spektroskopi Inframerah (FTIR), micropipet 100-1000 ml, micropipet 20-200
ml, neraca analitik, gelas arloji, cawan petri, oven, shaker, beaker glass, syringe,
batang pengaduk, spatula, pipet volume, pipet tetes, labu ukur 100 ml dan 10 ml, bola
hisap, botol 100 ml, rak dan tabung reaksi dan indikator pH.
3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan untuk penelitian ini antara lain : Nitrat dari
KNOjs, Kitosan, Epiklorohidrin, Tripolifosfat, asam salisilat, H,SO,4, NaOH, aquades,.
3.3 Cara Kerja
3.3.1 Preparasi Pembuatan Adsorben Kitosan Terikat silang TPP dan ECH.

Preparasi pembuatan adsorben, dilakukan dengan cara ditimbang 1 gram
kitosan, kemudian dilarutkan dalam 100 mL asam asetat 5% v/v. Selanjutnya larutan
kitosan dimasukkan ke dalam syringe 1 ml dan diteteskan pada 25 mL larutan TPP
10% (wi/v), direndam selama 3 jam hingga terbentuk butiran-butiran (beads). Setelah

itu, disaring butiran-butiran dan dimasukkan ke dalam 25 mL larutan Epiklorohidrin
26
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5% v/v, kemudian butiran yang dihasilkan dioven selama 2 jam pada suhu 50-60 °C.

Setelah itu, kitosan yang telah berikatan dengan epiklorohidrin disaring dan dicuci

dengan menggunakan NaOH 0,1 M, kemudian dicuci dengan aquades dan

dikeringkan dalam oven pada suhu 105 °C.

3.3.2 Pengukuran absorbansi Nitrat menggunaan Spektrofotometer UV-VIS.

3.3.2.1 Pembuatan Kurva Standar Nitrat.

a.

Pembuatan asam salisilat 5%

ditimbang asam salisilat bubuk sebanyak 0,05 gram dalam beaker glas, setelah
itu dilarutkan dengan H,SO,4 p.a pada lemari asam, kemudian ditanda btaskan
dengan H,SO, dalam labu takar 10 ml.

Pembuatan NaOH 2 N

Ditimbang NaOH sebanyak 8 gram, kemudian di larutkan dengan aquades
dalam beaker glass, selanjutnya ditanda bataskan dalam labu takar 100 ml.
Pembuatan Sampel Nitrat 500 ppm

Dibuat larutan nitrat sebanyak 500 ppm dalam 1000 ppm, dengan cara
ditimbang bubuk KNO;3; sebanyak 0,1 gram kemudian dilarutkan dan di tanda
bataskan dalam labu takar 100 ml, setelah itu larutan yang sudah jadi diambil
50 ml, di masukkan dalam labu takar 100 ml dan ditanda bataskan dengan
aquades.

Pembuatan Kurva Kalibasi Nitrat

Disiapkan rak dan tabung reaksi sebanyak 6 buah, kemudian dimasukkan

sampel nitrat dalam KNO3 sebanyak 0.1 ml menggunakan micropipet 20-200
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ml. Selanjutnya ditambahkan asam salisilat sebanyak 0,4 ml dalam ruangan

gelap menggunakan micropipet 100-1000 ml dan digoyang-goyang dan

ditunggu 20 menit. Setelah itu dimasukkan larutan NaOH 2 N sebanyak 9,5 ml

dan ditunggu 20 menit, kemudian dianalisis dengan spekrofotometri UV-VIS.
3.3.3 Penentuan Kemampuan Adsorpsi Kitosan Terikat Silang TPP dan ECH.
a. Pengaruh pH

Adsorpsi dilakukan menggunakan sistem batch pada suhu ruangan. Larutan
NOjz (Nitrat) 500 ppm sebanyak 100 ml, dikondisikan pada pH 3, 4, 5, 6, 7, 8 dan 9
dengan penambahan NaOH 0,1 M atau H,SO,40,1 M. Setelah itu, dibagi 25 ml dalam
3 wadah, dimasukan 0,02 gram butiran kitosan termodifikasi tripolifosfat dan
epiklorohidin dan dishakker selama 24 jam. Larutan yang sisa 25 ml dijadikan sampel
awal dan di analisis dengan cara disiapkan rak dan tabung reaksi sebanyak 9 buah,
kemudian dimasukkan sampel nitrat sebanyak 0.1 ml menggunakan micropipet 20-
200 ml. Selanjutnya ditambahkan asam salisilat sebanyak 0,4 ml menggunakan
micropipet 100-1000 ml dan digoyang-goyang dan ditunggu 20 menit. Setelah itu
dimasukkan larutan NaOH 2 N sebanyak 9,5 ml dan ditunggu 20 menit, kemudian
dianalisis dengan spekrofotometri UV-VIS. Dicatat absorbansi yang didapat.
Selanjutnya untuk sampel akhir yang dishakker, dianalisis dengan cara yang sama
seperti sampel awal.
b.  Pengaruh Konsentrasi

Adsorpsi dilakukan dengan menggunkakan sistem batch pada suhu ruangan.

Larutan NOgs (Nitrat) diambil pada konsentrasi 500 ppm dari 1000 ppm sebanyak 100
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ml, kemudian dikondisikan pada pH 6 dengan penambahan NaOH 0.1 M atau H,SO,
0,1 M. Dikondisikan dengan beberapa konsentrasi 100, 300, 500, 700 dan 900 ppm.
Setelah itu, setiap konsentrasi dibagi menjadi 3 bagian sebanyak 25 ml dan dishakker
selama 24 jam. Larutan yang sisa 25 ml dijadikan sampel awal dan di analisis dengan
cara disiapkan rak dan tabung reaksi sebanyak 16 Larutan yang sisa 25 ml dijadikan
sampel awal dan di analisis dengan cara disiapkan rak dan tabung reaksi sebanyak 9
buah, kemudian dimasukkan sampel nitrat sebanyak 0.1 ml menggunakan micropipet
20-200 ml. Selanjutnya ditambahkan asam salisilat sebanyak 0,4 ml menggunakan
micropipet 100-1000 ml, digoyang-goyang dan ditunggu 20 menit. Setelah itu
dimasukkan larutan NaOH 2 N sebanyak 9,5 ml dan ditunggu 20 menit, kemudian
dianalisis dengan spekrofotometri UV-VIS. Dicatat absorbansi yang didapat.
Selanjutnya untuk sampel akhir yang dishakker, dianalisis dengan cara yang sama
seperti sampel awal.
c.  Pengaruh Waktu Kontak.

Adsorpsi dilakukan menggunakan sistem batch pada suhu ruangan. Larutan
NO;3 (Nitrat) diambil dengan konsentrasi 500 ppm dari 1000 ppm sebanyak 50 ml
yang ditandabataskan dengan aquades sampai 100 ml dan dikondisikan pada pH 6
dengan penambahan NaOH 0.1 M atau H,SO,4 0,1 M. Setelah itu, dibagi 25 ml dalam
3 wadah adsorpsi, dimasukan 0,02 gram butiran kitosan termodifikasi tripolifosfat
dan epiklorohidin dan dishakker selama 0 menit, 30 menit, 60 menit, 90 menit, 3
jam, 6 jam, 24 jam dan 48 jam. Dianalisis menggunakan spektrofotometri UV-VIS

sesuai waktu shaker yang di kondisikan, setelah selesai dishakker sesuai kondisi,
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dimasukkan sampel nitrat sebanyak 0.1 ml menggunakan micropipet 20-200 ml.
Selanjutnya ditambahkan asam salisilat sebanyak 0,4 ml menggunakan micropipet
100-1000 ml, digoyang-goyang dan ditunggu 20 menit. Setelah itu dimasukkan
larutan NaOH 2 N sebanyak 9,5 ml dan ditunggu 20 menit, kemudian dianalisis

dengan spekrofotometri UV-VIS. Dicatat absorbansi yang didapat.

3.4  Analisis Data

Analisis data, diperoleh setelah sampel nitrat diukur absorbansinya dengan
spektrofotometri  UV-VIS menggunakan persamaan kurva kalibrasi yang
menghasilkan suatu persamaan. Persamaan Yyang diperoleh berupa nilai y=ax+b,
selanjutnya nilai absorbansi yang diperoleh dimasukkan daam pesamaan yang
diperoleh dan mendapatkan nilai X, dilakukan pada semua sampel yang yang

dianalisis (triplo). Setelah didapatkan semua nilai C sama Ca, selanjtnya dimasukkan

pada rumus kapasitas absorpsi yaitu Q =

(CO_C%. Dicatat hasil kapasitas yang

didapat dan di buat grafik agar dapat dilihat hasil optimumnya. Karakterisasi butiran
kitosan setelah adsorpsi, dilakukan dengan menggunakan analisis spektrofotometer
FTIR untuk mengetahui gugus fungsi dari adsorben, serta uuntuk mengetahui
morfologi butiran kitosan.
3.5  Analisis Butiran Kitosan Menggunakan Spekrofotometer FTIR.

Kitosan murni, butiran kitosan terikat silang dengan TPP dan ECH sebelum
adsorbsi dan sesudah adsorpsi dibuat plat KBR terlebih dahulu kemudian dianalisis
menggunakan sprktrofotomeer FTIR.

3.6 Analisis Butiran Kitosan Menggunakan Spekrofotometer SEM-EDX.



31

Butiran kitosan terikat silang dengan TPP dan ECH sebelum adsorpsi,

dianalisis dengan menggunakan SEM-EDX.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Pembuatan Adsorben Butiran Kitosan

Pembuatan butiran kitosan dimulai dengan pelarutan kitosan dalam asam asetat
karena kitosan memiliki sifat pelarutan tinggi dalam asam organik lemah, seperti
asam asetat (Mekawati dkk., 2000). Asam asetat glasial melarutkan kitosan dengan
cara memprotonasi gugus amino bebas (-NH;) menjadi amino kationik (-NHs") (Kim,
2004). Reaksi protonasi yang terjadi pada kitosan terlihat pada gambar 4.1. Hasil
pencampuran antara kitosan dengan asam asetat adalah larutan berwarna kuning

bening dan kental, seperti pada Gambar 4.2.

CH,OH CH,OH

) o}
H /4 Oy — H /H o——
H 1K & Fi
OH OH A
H  NH, H  NHg"

Gambar 4.1 Proses protonasi kitosan

Gambar 4.2 Larutan hasil campuran kitosan dengan asam asetat
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Proses selanjutnya, larutan kitosan diteteskan ke dalam agen pengikat silang
pertama, yaitu larutan tripolifosfat (TPP) untuk memperoleh butiran kitosan.
Lamanya peredaman kitosan dalam TPP dilakukan selama 3 jam, hal ini dilakukan
agar butiran kitosan yang sudah terbentuk tidak terlalu kaku, sehingga memudahkan
proses adsorpsi. Proses pencampuran ktosan dengan tripolifosfat akan menyebabkan
gugus amin pada kitosan yang bermuatan positif (-NHs") akan berinteraksi dengan
gugus tripolifosfat yang bermuatan negative (HsP3O10>) melalui interaksi ionik

membentuk ikatan crosslink (Gambar 4.3).

i H,OH H NH CH,OH H o NH
! CH,OH [ iy ) 2 .
B g H 81 o K81 o KB o K8t
H o  H H © 4r = O" H
H  NHs CH,OH H  NH CH,0H H  NH, CH,OH
o} o
/O HO—P/—O HO—PR=0
o] o o]
/ HO—P/_O HO P/—O
HO—P\—O \ N
o /o /o
L /= HO—R=0 HO—PR=0
HO P\ © \ _ \
- O
+
NH3 CHQOH CH,OH NH3 CH,0H
i @ @ @
CH,OH CH,OH S

Gambar 4.3 Reaksi kitosan dengan Tripolifosfat.

Selanjutnya butiran kitosan tersebut dimasukkan ke dalam agen pengikat silang
kedua yaitu larutan epiklorohidrin (ECH). Ikatan silang yang terjadi antara kitosan
dengan ECH merupakan ikatan silang secara kovalen. Reaksi yang terjadi antara

kitosan terikat silang dengan TPP dan ECH dapat dilihat pada Gambar 2.3. Agen
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pengikat silang, dihilangkan dengan cara pengkondisian kitosan pada pH > 10 dengan
menambahkan NaOH 0,1 M. Hasil pembuatan butiran kitosan yang terikat silang oleh
TPP dan ECH, setiap 10 mL larutan kitosan didapat berat rendemen = 0,125 gram.

Butiran kitosan yang sudah kering ditunjukkan pada Gambar 4.2.

Gambar 4.4 Butiran Kitosan Kering

Hasil butiran kitosan dianalisis dengan instrumentasi FTIR untuk mengetahui
gugus tripolifosfat dan epiklorohidrin yang terikat pada butiran kitosan. Rentang
bilangan gelombang yang digunakan pada analisis butiran kitosan sebesar 500-4000

cm™. Hasil analisis yang telah dilakukan, ditunjukkan pada Gambar 4.5.
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Gambar 4.5 Hasil karakterisasi FTIR kitosan dan butiran kitosan.
Tabel 4.1 Gugus fungsi dan bilangan gelombang hasil FTIR spektra kitosan
dengan kitosan terikat silang TPP dan ECH

B S GBe:La”r:gzplg eegs Terﬁ:(gcc)jsi?irl](asi
O-H streching 3400 cm™ N J
N-H bending 1620 cm™ \ \
C-0-C 2929 cm™ - §
P=0 steching 1220 cm™ : \
P-O-P 906 cm™ - N

Berdasarkan Tabel 4.1 yang menyajikan gugus fungsi dari spektum FTIR pada
kitosan dan juga kitosan terikat silang TPP dan ECH, menunjukan adanya serapan
pada daerah gelombang 3400 cm™ yang merupakan daerah gugus O-H streching.

Munculnya bilangan gelombang 1620 cm™ terdapat gugus N-H bending pada spektra



36

yang menandakan adanya interaksi antara NH3" kitosan dengan tripolifosfat. Menurut
Kurniasih (2011), menyatakan bahwa spektra kitosan, muncul puncak baru pada
daerah 1635,5 cm™. Pada daerah 2929 cm™ yang menandakan munculnya gugus C-O-
C dari epiklorohidrin yang menghubungkan antar polimer kitosan. Hal ini
menandakan keberhasilan ikat silang tehadap kitosan. pada bilangan gelombang 1220
cm™ dan 906 cm™ menunjukkan gugus P=O dan P-O-P, dimana gugus tersebut
merupakan gugus dari TPP yang memiliki intensitas rendah. Hal ini menunjukkan
adanya interaksi antara TPP dan kitosan sehingga muncul serapan pada daerah
tersebut.

Karakterisasi yang dilakukan selain menggunakan FTIR, butiran Kkitosan
dianalisis juga menggunakan metode SEM-EDX (Scanning Electron Microscopy
Electron With Energy Dispersive) untuk mengetahui morfologi pada butiran Kitosan,
dengan perbesaran mulai dari 150x, 400x sampai 2000x menggunakan energi yang
digunakan berkisar 20.00 kV. Diameter butiran kitosan yang diukur dengan analisis
SEM sebesar 606.7 um dengan ukuran diameter pori yang sebesar 3.099 um. Hasil

gambar karakterisasi SEM ditunjukkan pada Gambar 4.6.
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Gambar 4.6 Hasil karakterisasi SEM butiran kitosan terikat silang TPP dan ECH
dengan perbesaran (a) 150x, (b) 400x dan (c) 2000x.

Berdasarkan pada Gambar 4.6 hasil karakterisasi SEM butiran kitosan terikat
silang dengan TPP dan ECH, menunjukan struktur butiran kitosan yang kasar. Hal ini
dikarenakan pada butiran kitosan tersebut telah mengalami proses modifikasi dengan
TPP dan ECH. Hasil EDX dilakukan untuk mengetahui komposisi unsur-unsur yang
terkandung dalam butiran kitosan. Hasil karakterisasi EDX ditunjukkan pada Tabel

4.1.
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Tabel 4.1 Hasil Uji EDX Butiran Kitosan.

Sampel Atom Total (%)
C (%) O (%) Na (%) P (%) Cl (%)
Kitosan 45,22 36,60 07,15 05,77 05,26 100

Berdasarkan Tabel 4.1 menunjukkan bahwa senyawa butiran Kkitosan
termodifikasi, memiliki komposisi terbesar pada unsur karbon (C) sebesar 45,22%
dan oksigen (O) sebesar 36,60%, dimana unsur tersebut merupakan unsur yang
terkandung dalam kitosan. Kandungan unsur O terdapat juga pada Natrium-
Tipolifosfat yang beperan dalam terbentuknya butiran kitosan. Selain itu, terdapat
unsur Na sebesar 07,15% dan fosfat (P) sebesar 05,77% merupakan unsur yang
terkandung dalam senyawa Natrium-Tripolifosfat juga. Unsur selanjutnya yaitu
klorin (CI) sebesar 05,26% adalah sisa unsur dari senyawa Epiklorohidrin yang
termasuk pengotor. Hal ini dikarenakan bahwa proses pencucian yang dilakukan
kurang maksimal.

4.2 Analisis Kadar Nitrat dengan Asam Salisilat Menggunakan

Spektrofotometer UV-Vis

Pengukuran kadar nitrat, dimulai dengan pengukuran panjang gelombang dari
nitrat menggunakan Spektrofotometer UV-Vis dengan metode asam salisilat.
Penambahan asam salisilat bertujuan untuk membentuk senyawa nitro asam salisilat,
serta membentuk kromofor yang dapat menyerap radiasi sinar tampak. Penambahan
NaOH agar larutan berada pada pH = 12 untuk membentuk kromofor. Reaksi yang
dihasilkan pada pencampuran nitrat, asam salisilat dan NaOH menghasilkan warna

kuning akibat terbentuknya senyawa asam 5-nitrosalisilat (Gambar 4.7). Cataldo et al
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(2014), menjelaskan substitusi gugus nitrat pada asam salisilat terjadi pada karbon

kelima dimana terletak pada posisi para terhadap gugus hidroksil dari asam salisilat.
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Gambar 4.7. Mekanisme reaksi asam 5-nitrosalisilat.

Mekanisme reaksi pada Gambar 4.7 menunjukkan adanya proses pembentukan
ion nitronium dari nitrat dengan asam sulfat. dimana sam sulfat berfungsi untuk
memprotonasi asam nitrat untuk membentuk ion nitronium sebagai elektrofil sebagai
agen penitrasi dan juga sebagai pengikat air. selanjutnya ion nitronium akan terikat
secara langsung pada cincin aromatik yaitu pada gugus -NO,.

Asam salisilat yang digunakan diukur panjang gelombangnya terlebih dahulu
pada rentang panjang gelombang 300-500 nm. Panjang gelombang yang digunakan
untuk mengukur larutan asam 5-nitro-salisilat sebesar 400-500 nm. Panjang

gelombang maksimum asam 5-nitrosalisilat yang dihasilkan sebesar 415 nm dan
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dijadikan acuan dalam pembuatan kurva kalibrasi. Panjang gelombang maksimum
yang terbentuk, akibat adanya pembentukan senyawa nitro asam salisilat yang
teradsorp secara maksimal pada panjang gelombang tersebut. Transisi elektronik
yang terjadi pada senyawa ini adalah dari 1 —> =* yang terjadi kisaran panjang
gelombang 200-700 nm, karena memiliki gugus fungsional yang tidak jenuh berupa
benzena, sehingga ikatan rangkap dalam gugus tersebut dapat memberikan orbital phi
yang diperlukan.

Baghizadeh (2015) telah melakukan pembentukan warna larutan nitrat yang
ditambah dengan asam salisilat dan NaOH, dengan berbagai konsentrasi yang

menghasilkan panjang gelombang sekitar 410-420 nm.
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Gambar 4.8 Panjang gelombang maksimumm antara asam salisilat dan nitrat.

Pembuatan kurva kalibasi dilakukan untuk mengetahui konsentrasi sampel yang
akan digunakan untuk analisis. Perlakuan shaker sebelum sampel dianalisis berfungsi
agar butiran kitosan mampu menyerap secara maksimal ion nitrat.  Variasi

konsentrasi yang digunakan pada pembuatan kurva kalibrasi, yaitu 200, 400, 600,
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800, dan 1000 ppm. Peranan asam salisilat adalah sebagai agen pewarna larutan nitrat
ketika analisis spektofotometer UV Vis. Selanjutnya, penambahan larutan NaOH
digunakan untuk mengkondisikan larutan basa. Larutan nitrat dalam asam salisilat

dan NaOH berwarna kuning bening.
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Gambar 4.9 Hasil kurva kalibrasi nitrat

Hasil yang diperoleh dari kurva kalibrasi nitrat, ditunjukkan pada gambar 4.9.
Larutan nitrat memiliki nilai regresi (R?) sebesar 0,995 dengan persamaan y= 0.0013x
— 0.1695. Dari grafik tersebut juga menunjukkan bahwa semakin besar konsentrasi
nitrat maka absorbansi yang dihasilkan semakin besar pula. Hal tersebut sesuai
dengan hukum Lambert-Beer yang menyatakan bahwa bahwa absorbansi suatu

senyawa berbanding lurus dengan konsentrasinya (Rohman., 2007).
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4.3 Pengaruh variasi pH Adsorbat Nitrat terhadap Kemampuan Butiran
Kitosan

Pengaruh pH (keasaman) merupakan suatu parameter yang sangat penting
untuk dilakukan dalam proses adsorpsi nitrat menggunakan butiran kitosan.
Penentuan pH dilakukan untuk mengetahui dimana adsorben dapat menyerap secara
maksimum ion nitrat. Proses adsorpsi butiran kitosan dilakukan dengan variasi pH 3,
4,5,6,7,8dan 9, dengan tiga kali perulangan. Pengkondisian pH larutan nitrat yang
dilakukan, menggunakan penambahan H,SO, dan NaOH.

Hasil penelitian pengaruh pH nitrat menggunakan butiran kitosan, teradsorpsi
maksimal pada pH 6. Hal ini menunjukkan bahwa butiran kitosan menyerap
maksimum pada pH asam dibandingkan pH netral maupun basa, karena butiran

kitosan bersifat stabil dalam pH asam sehingga kapasitas adsorpsinya akan lebih

besar (Gambar 4.10).
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Gambar 4.10 Kurva hubungan variasi pH dengan kapsitas adsorpsi
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Berdasarkan Gambar 4.10, menunjukkan bahwa pengaruh variasi pH adsorbat
nitrat, tergantung pada banyak sedikitnya ion H* yang terbentuk. Hasil pada nilai pH
3 kapasitas adsorpsi yang diperoleh meningkat. Hal ini dikarenakan pada pH 3,
terlalu banyak ion H* yang terbentuk dalam konsentrasi tinggi, sehingga terjadi
kompetisi antara ion NO3™ dengan ion H”, sehingga adsorpsi ion NOs™ pada butiran
kitosan meningkat. Pada pH 4-5 masih banyak kompetisi antara ion NO3" dengan ion
H* sehingga masih terjadi peningkatan kapasitas adsorpsi pada ion nitrat (NOs") yang
lebih dari pH 3. pH 6 menghasilkan kapasitas adsorpsi maksimum dengan nilai
kapasitas adsorbsi sebesar 155.192 mg/g. Pada pH yang lebih tinggi (7, 8 dan 9)
terjadi penurunan adsorpsi ion nitrat, walaupun konsentrasi H* rendah, namun terjadi
peningkatan konsentrasi ion OH" sehingga lebih sulit teradsorp karena terjadi tolak

menolak antara ion NO3; dengan OH".

4.4 Pengaruh Konsentrasi Adsorbat Nitrat terhadap Kemampuan Adsorben
Butiran kitosan

Proses adsorpsi butiran kitosan dengan variasi konsentrasi 300, 500 dan 900
ppm, dengan tiga kali perulangan. Adsorpsi butiran kitosan dilakukan dengan
bantuan shaker untuk memaksimalkan pengadsopsian tehadap nitrat. Setelah proses
adsorpsi dilakukan butiran kitosan ditambahkan dengan agen pewarna berupa asam
salisilat dan dilakukan pengocokan agar tidak terjadi pengendapan. Selanjutnya

pengkondisian pH menjadi basa dengan penambahan larutan NaOH.
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Proses adsorpsi dilakukan dengan spektrofotometri UV Vis, pada Panjang
gelombang 415 nm. Kurva 4.11 menunjukkan semakin besar konsentrasi, maka

kapasitas adsorpsi juga semakin meningkat (Yao, dkk., 2015).
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Gambar 4.11. Kurva variasi konsentrasi Nitrat dengan kapasitas adsorpsi

Berdasarkan Gambar kurva 4.11 menunjukkan bahwa pengaruh konsentrasi
pada adsorbat nitat, memiliki nilai hasil yang disignifikan. Hal ini terbukti pada kurva
pengaruh konsentrasi diatas. Hasil adsorpsi butiran kitosan pada nitrat, semakin
meningkat dengan semakin besar pula konsentrasi nitrat yang di adsorpsi. Pada
penelitian yang dilakukan variasi konsentrasi larutan dari 300, 500 dan 900 ppm.
Masing-masing larutan mengalami proses adsorpsi dengan kondisi pH 6 dan waktu
kontak selama 24 jam. Peningkatan jumlah ion nitrat yang teradsorpsi maksimum
pada konsentrasi 900 ppm, menghasilkan kapasitas adsorpsi sebesar 106,44 mg/qg.

Hal ini menunjukan bahwa semakin besar konsentrasi ion nitrat, maka kemampuan
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adsorpsi butiran kitosan termodifikasi juga semakin besar, karena banyaknya ion
nitrat yang berinteraksi dengan butiran Kkitosan termodifikasi, sehingga pada

konsentrasi 900 ppm semakin banyak.

45 Pengaruh Waktu Kontak Adsorbat Nitrat terhadap Kemampuan
Adsorben Butiran Kitosan

Variasi waktu kontak adsorsi ditentukan untuk mengetahui waktu optimum
adsorpsi nitrat oleh butiran kitosan terikat silang dengan tripolifosfat dan
epiklorohidrin. Penentuan waktu reaksi optimum menggunakkan variasi waktu yaitu
0 menit, 30 menit, 60 menit, 90 menit, 180 menit, 360 menit, 1440 menit dan 2520

menit dengan tiga kali perulangan.
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Gambar 4.12 Kurva adsorpsi nitrat oleh butiran kitosan dengan variasi waktu
kontak.
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Adsorpsi butiran kitosan terhadap nitrat dengan konsentrasi optimum pada
setiap waktu kontak, ditunjukkan pada Gambar 4.12. Berdasarkan kurva hasil waktu
kontak tersebut, terjadi peningkatan dari waktu O menit sampai waktu 90 menit. Pada
waktu kontak ke 90 menit memiliki daya adorpsi sebesar 162,980 mg/g. Hal ini
menunjukkan bahwa pada waktu kontak 90 menit, merupakan waktu maksimum
adsorpsi butiran kitosan dalam mengadsorp nitrat.

Pada waktu kontak 180 menit, adsorpsi butiran kitosan mengalami penurunan
sampai pada waktu kontak 360 menit. Terjadinya penurunan kemampuan adsorpsi,
dikarenakan ikatan antar gugus pada butiran kitosan dengan nitrat semakin melemah
akibat adanya tumbukan antar partikel nitrat, sehingga kemampuan dalam menyerap
nitrat melemah juga. Oleh karena itu, hanya gugus yang berikatan kuat dengan
adsorben, yang masih bisa berikatan. Selain itu, adanya kesalahan saat dilakukan
proses analisis pada nitrat tidak dapat dikontrol. Kemungkinan reaksi antara nitrat-
asam salisilat yang menghasilkan kompleks warna yang memiliki kestabilan dalam
jangka waktu yang cepat sehingga akan mempengaruhi absorbansi dari kompleks
tersebut.

Sedangkan pada waktu 360 menit sampai 2520 menit, terjadi hampir dalam
keadaan kesetimbangan, dimana adsorben butiran kitosan sudah tidak mampu lagi
menyerap ataupun mengikat adsobat yang masuk. Menurut Azis (2013) menjelaskan
bahwa suatu adsorbat akan diserap oleh adsorben dengan maksimal sampai mencapai
waktu jenuh, dimana waktu jenuh merupakan lamanya waktu adsorben yang sudah

tidak mampu lagi menyerap adsorbat.
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4.6 Karakterisasi Butiran Kitosan Setelah Adsorpsi dengan
Spektrofotometer FTIR

Karakterisasi menggunakan spektrofotometer FTIR dilakukan untuk
mengetahui gugus fungsi yang terdapat dalam butiran kitosan. Hasil puncak-puncak
yang muncul sebelum adsorpsi dibandingkan dengan spektra yang muncul sesudah
adsorpsi. Hasil spektra FTIR sebelum dan sesudah adsorpsi butiran Kkitosan

ditunjukkan pada Gambar 4.13.
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Gambar 4.13 Hasil karakterisasi FTIR butiran kitosan.
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Tabel 4.2 Gugus fungsi dan bilangan gelombang hasil spektra FTIR butiran kitosan
terikat silang TPP dan ECH sebelum dan sesudah adsorpsi

Gugus Fungsi Bilangan Sebelum Sesudah
Gelombang Adsorpsi Adsorpsi
-NO2 1468,49 cm™ - \
P=0 1156,04 cm™ v N
O=P-OH 1647,86 cm™ N \
-OH 3429,96 cm™ v N

Tabel 4.2 menunjukkan adanya perbedaan serapan pada butiran kitosan terikat
silang TPP dan ECH sebelum dan sesudah digunakan untuk menyerap nitrat. Serapan
tersebut menunjukkan adanya gugus nitro pada daerah bilangan gelombang 1468,49
cm™. Hal ini mengindikasikan bahwa butiran kitosan setelah adsopsi, telah mengikat
nitat. Adanya bilangan gelombang 1156,04 cm™, menunjukkan adanya vibrasi P=O
yang merupakan gugus fungsi dari ion tripolifosfat. Kemudian ditambah dengan
adanya puncak yang muncul pada bilangan gelombang 1647,86 cm™, menunjukan
adanya ikatan tripolifosfat, yaitu ikatan O=P-OH. Pada bilangan gelombang 3429,96

cm™ menunjukkan adadnya serapan OH.

4.7 Pemanfaatan Butiran Kitosan dalam Perspektif Islam
Negara Indonesia dikenal sebagai negara agraris, dimana kegiatan pertanian
dapat memberikan dukungan perekonomian. Selain dampak positif yang disebabkan

pada kegiatan pertanian, juga terdapat dampak negatif bagi lingkungan, seperti
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beberapa dampak polutan yang dihasilkan dari limbah pertanian salah satunya yaitu

nitrat. Pemakaian pupuk secara intensif mengakibatkan peningkatan nitrat dalam
tanah dan air (Sunitha., 2013). Allah SWT berfirman dalam surah Al-Bagarah 2:11

9 (S5 &bl 2A aBYT (1) (3aliad GRS 106 (a1 108 Y 241 048 1)

(12) s

Artinya :”Dan bila dikatakan kepada mereka:’janganlah kamu membuat
kerusakan dimuka bumi’. mereka menjawab :’sesungguhnya kami orang-orang yang
mengadakan perbaikan’. ingatlah, sesungguhnya mereka itulah orang-orang yang
membuat kerusakan, tetap mereka tidak sadar” (QS.2: 11-12).

Tafsir kementrian agama RI menyatakan bahwa bila mereka dinasihati agar
meninggalkan perbuatan yang menimbulkan kerusakan dibumi, mereka selalu
membuat dalih dan alasan dengan mengatakan bahwa mereka sebenarnya berusaha
mengadakan perbaikan. Mereka bahkan menganggap apa yang mereka kerjakan
sebagai usaha untuk kebaikan orang-orang islam dan untuk menciptakan perdamaian
antara kaun muslimin dengan golongan lainnya. Mereka mengatakan bahwa
tindakan-tindakan mereka yang merusak itu sebagai suatu usaha perbaikan untuk
menipu kaum muslimin.

Seperti pada tafsir yang telah disebutkan, memberi pupuk pada tanaman
termasuk pebuatan yang menguntungkan bagi tumbuhan. Akan tetapi disisi lain,
terdapat dampak negatif yang dapat membahayakan kesehatan-kesehatan makhluk
hidup lainnya, serta lingkungan. Maka sesungguhnya hal tersebut adalah perbuatan
yang tidak terpuiji.

Kitosan diketahui mempunyai kemampuan untuk membantuk gel, film dan

fiber, karena kitosan memiliki berat molekul yang tinggi serta solubilitasnya dalam
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larutan asam encer (Harianingsih, 2010). Kitosan telah digunakan secara luas di
industri makanan, kosmetik, farmasi dan pertanian, serta pada pengolahan air limbah.
Diindustri makanan, kitosan dapat digunakan sebagai suspensi padat, pengawet,
penyetabil warna, penyetabil makanan, pembentuk gel, tambahan makanan hewan
dan sebagainya (Hardjito,2006).

Tafsir Muyassar (2007), menyebutkan bahwa dalam Q.S. Al-Hijr ayat 20
bahwa Allah SWT menjadikan di bumi sumber rezki dan kehidupan bagi manusia
daan binatang, biji-bijian, buah-buahan, sayur-sayuran, dan berbagai macam mineral

tambang. Dia-lah yang memberi rezeki dan menjamin makanan setiap makhluk.

20pcisy 5 4 pd 15 o 43 50 s

Artinya : “Dan Allah telah menjadikan untukmu di bumi keperluan-keperluan hidup,
dan (Kami menciptakan pula) makhluk-makhluk yang kamu sekalian-sekalian bukan
pemberi rezki kepadanya”.

Tidak ada makhluk di dunia ini yang diciptakan tanpa adanya manfaat untuk
umat manusia meskipun makhluk tersebut bukanlah makhluk yang dapat memberi
rezki, seperti halnya cangkang udang-udangan. Cangkang udang-udangan yang lebih
sering menjadi limbah ternyata berrmanfaat untuk umat manusia. Cangkang udang-
udangan ini dapat dijadikan sebagai kitosan, juga sebagai pengawet bahan pangan.

Dalam tafsir kementerian agama RI, Q.S. Al-Hijr menerangkan bahwa
anugerah Allah tidak terhingga kepada manusia. Allah menciptakan bemacam-

macam keperluan hidup bagi manusia, selain itu Allah telah menciptakan tanah yang

subur yang dapat ditanami dengan tanam-tanaman yang berguna dan merupakan
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kebutuhan pokok bagi manusia, serta menciptakan air yang dapat diminum dan
menghidupkan tanam-tanaman menciptakan burung yang berterbangan diangkasa
yang dapat ditangkap dan dijadikan makanan yang enak dan lezat. Diciptakan-Nya
laut yang didalamnya hidup bermacam-macam jenis ikan yang dapat dimakan serta
mutiara dan barang tambang yang diperlukan oleh manusia dan menjadi sumber mata
pencaharian.

Hewan-hewan air merupakan ciptaan Allah SWT yang dapat memberi manfaat
apabila tumbuh dengan baik seperti terpenuhinya salah satu kebutuhannya seperti air.
Sebagaimana dijelaskan melalui firman Allah ST dalam surat Q.S An-Nur/24:45
sebagai berikut:

O adtes iR Sl i B adie s ik o o0 A 2 oG R A0 KGR A 15

(45) 58 208 8 e ) )€ 2l e i Gl o e i
Artinya : “Dan Allah telah menciptakan semua jenis hewan dar air, maka sebagian
dari hewan itu ada yang berjalan diatas perutnya dan sebagian berjalan dengan da
kaki, sedang sebagian (yang lain) bejalan dengan empat kaki. Allah menciptakan apa
yang dikehendaki-Nya. Sesungguhnya Allah Maha Kuasa atas segala sesuatu”
(Kementrian Agama, 2002).

Menurut tafsir Al-Misbah menjelaskan bahaw disamping bukti-bukti
kekuasaan dan limpahan anugerah-Nya, Allah juga telah menciptakan semua jenis
hewan dari air yang memancar sebagaimana Dia menciptakan tumbuhan dari air yang
tercurah. Lalu Allah SWT menjadikan hewan-hewan itu beraneka ragam jenis,
potensi dan fungsinya. Betapa penciptaan tersebut menunjukkan kekuasaan Allah

sekaligus kehendak-Nya yang mutlak. Jika dipandang dari satu sisi bahan

penciptaannya sama Yyaitu air, akan tetapi air dijadikannya dalam bentuk yang
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berbeda-beda, lalu dengan perbedaan tersebut Allah menciptakan makhluk hidup
yang memiliki potensi dan fungsi berbeda-beda pula yang sungguh berbeda dengan
substansi serta kadar air yang merupakan bahan kejadiannya (Shihab, 2002).
Makhluk-makhluk yang ada di lautan yang diciptaan oleh Allah SWT tanpa
terkecuali akan memberikan manfaat untuk kebutuhan hidup manusia. Hewan-hewan
laut yang memiliki cangkang tidak hanya dagingnya yang bisa dimakan oleh
manusia, tatapi pada cangkang-cangkang tersebut dapat dijadikan bahan dasar untuk
pembuatan kitosan melalui proses tertentu, yang akan memiliki bermacam-macam
manfaat. Manusia yang mau berfikir akan mampu mengelola suatu bahan buangan,
menjadi sesuatu yang memiliki banyak manfaat sepeti pada cangkang-cangkang

hewan laut,
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51 Kesimpulan

Adsorpsi nitrat menggunakan butiran kitosan terikat silang dengan
tripolifosfat (TPP) dan epiklorohidrin (ECH) dipengaruhi oleh pH. Terlihat pada hasil
adsorpsi maksimal pada pH 6 sebesar 155,192 mg/g. Variasi konsentrasi
mempengaruhi proses adsorpsi nitrat dengan hasil maksimal pada konsentrasi 900
ppm dengan kapasitas adsorpsi sebesar 106, 44 mg/g. Variasi waktu kontak juga
mempengaruh proses adsorpsi nitrat, dengan hasil maksimal waktu kontak pada 90

menit dengan kapasitas adsorpsi sebesar 162,980 mg/g.

1.  Karakterisasi menggunakan spektrofotometer FTIR pada butiran kitosan setelah
proses adsorpsi nitrat terdapat gugus N=O milik ion nitrat yang berada pada

bilangan gelombang 1468,49 cm™.

5.2 Saran

Penelitian adsorpsi yang telah dilakukan masih banyak kesalahan, dan masih

butuh bimbingan ahli, serta

1.  Perlu dilakukan pengujian waktu kestabilan larutan, agar diketahui batas
deteksi larutan yang akan diuji.

2. Perlu adanya kalibrasi pada setiap alat yang digunakan untuk analisis.

3. Perlu dikembangkan penelitian lebih lanjut terhadap butiran kitosan untuk

adsorpsi nitrat.
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LAMPIRAN

Lampiran 1.RancanganPercobaan

Preparasi Pembuatan Butiran Kitosan Terikat Silang TPP dan ECH

A 4

Analisis Butiran Kitosan Dengan Spektrofotometer FTIR Sebelum Adsoorpsi

\ 4

Analisis Butiran Kitosan Dengan SEM-EDX Sebelum Adsorpsi

A 4

Pengukuran Adsorbansi Nitrat Menggunakan Spektrofotometer UV Vis

Analisis Kurva Kalibasi Nitrat

A 4

Pengukuran Variasi pH terhadap Adsorpsi

\ 4

Pengaruh Variasi Waktu Kontak terhadap Proses Adsorpsi

\ 4

Pengaruh Variasi Konsentrasi terhadap Proses

!

Karakterisasi Butiran Kitosan Sebelum dan Sesudah Adsorpsi Menggunakan FTIR

Analisis Data
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Lampiran 2. Diagram Alir

2.1 Pembuatan Butiran Kitosan

Kitosan serbuk

- Ditimbang sebanyak 1 gram

- Dilarutkan kedalam 100 ml asam asetat 5%

- Dimasukkan lautan kotisan ke dalam syringe 1 ml dan diteteskan
kedalam 25 ml larutan TPP 10%

- Direndam selama + 3 jam

- Disaring

- Dimasukkan butiran kitosan ke dalam 25 mL larutan ECH 5% v/v

- Dioven selama 2 jam pada suhu 50-60 °C

- Dikondisikan pada pH lebih dari 10 dengan NaOH selama 1 jam

- Disaring dan dikeringkan dalam oven pada suhu 105°C

Hasil

2.2 Pengukuran absorbansi Nitrat menggunaan Spektrofotometer UV-VIS

2.2.1 Pembuatan Kurva Standart Nitrat.

Pembuatan asam salisilat 5%

- Ditimbang asam salisilat bubuk sebanyak 0,05 gram
- Dimasukkan ke dalam beaker glass

- Ditambahkan H2SO4 satu pengambilan pipet tetes

- Diaduk hingga larut

- Dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL

- Ditandabataskan dan dihomogenkan dengan H2SO4
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2.3 Pembuatan NaOH 2N

Pembuatan NaOH 2 N

Ditimbang sebanyak 8 gram
Dimasukkan ke dalam beaker glass
Ditambahkan aquades

Dimasukkan ke dalam labu ukur 100 ml
Ditandabataskan dengan aquades

Hasil

2.4 Pembuatan Sampel Nitrat 500 ppm

Pembuatan Sampel Nitrat 500 ppm

Ditimbang bubuk KNO3 sebanyak 0,1 gram dalam beaker glass
Dilarutkan dan dimasukkan ke dalam labu ukur 100 ml

Diambil sampel 1000 ppm bebanyak 50 ml

Ditanda bataskan dan dihomogenkan dengan aquades

Hasil

2.5 Analisis Kurva Kalibrasi Nitrat

Analisis Kurva Kalibasi Nitrat

Disiapkan rak dan tabung reaksi sebanyak 6 buah

dimasukkan sampel nitrat sebanyak 0.1 ml menggunakan micropipet
20-200 ml

ditambahkan asam salisilat sebanyak 0,4 ml dalam ruang gelap
menggunakan micropipet 100-1000 ml

Digoyang-goyang dan ditunggu 20 menit.

Dimasukkan larutan NaOH 2 N sebanyak 9,5 ml

Ditunggu 20 menit

Dianalisis dengan spekrofotometri UV-VIS

Hasil
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2.6 Pengaruh pH terhadap Proses Adsorpsi

Larutan Nitrat

Disiapkan larutan NO3 (Nitrat) 500 ppm sebanyak 100 ml
Dikondisikan pada pH 3, 4, 5, 6, 7, 8 dan 9 dengan penambahan NaOH
0,1 M atau H,S0,0,1 M

Dibagi masing-masing 25 ml dalam 3 wadah (pengulangan triplo)
Dishaker pada kecepatan 100 rpm selama 24 jam

Disiapkan rak dan tabung reaksi sebanyak 25 buah

Dimasukkan sampel nitrat sebanyak 0.1 ml menggunakan micropipet
20-200 ml

Ditambahkan asam salisilat sebanyak 0,4 ml menggunakan micropipet
100-1000 mi

Digoyang-goyang dan ditunggu 20 menit

Dimasukkan larutan NaOH 2 N sebanyak 9,5 ml dan ditunggu 20
menit

Dianalisis dengan spekrofotometri UV-VIS

Hasil

2.6 Pengaruh Waktu Kontak terhadap Proses Adsorpsi

Larutan Nitrat

Disiapkan larutan NO3 (Nitrat) 500 ppm sebanyak 100 ml

Dibagi masing-masing 25 ml dalam 3 wadah (pengulangan triplo)
Dishaker pada kecepatan 100 rpm selama O menit, 30 menit, 60 menit,
90 menit, 3 jam, 6 jam, 24 jam dan 48 jam

Disiapkan rak dan tabung reaksi sebanyak 25 buah

Dimasukkan sampel nitrat sebanyak 0.1 ml menggunakan micropipet
20-200 ml

Ditambahkan asam salisilat sebanyak 0,4 ml menggunakan micropipet
100-1000 mi

Digoyang-goyang dan ditunggu 20 menit

Dimasukkan larutan NaOH 2 N sebanyak 9,5 ml dan ditunggu 20
menit

Dianalisis dengan spekrofotometri UV-VIS

Hasil
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4.7 Pengaruh konsentrasi terhadap Proses Adsorpsi-

Larutan Nitrat

- Disiapkan larutan NO3 (Nitrat) 500 ppm sebanyak 100 ml

- Dikondisikan dengan beberapa konsentrasi 100, 300, 500, 700 dan 900
ppm

- Dibagi masing-masing 25 ml dalam 3 wadah (pengulangan triplo)

- Dishaker pada kecepatan 100 rpm selama 24 jam

- Disiapkan rak dan tabung reaksi sebanyak 16 buah

- Dimasukkan sampel nitrat sebanyak 0.1 ml menggunakan micropipet
20-200 ml

- Ditambahkan asam salisilat sebanyak 0,4 ml menggunakan micropipet
100-1000 ml

- Digoyang-goyang dan ditunggu 20 menit

- Dimasukkan larutan NaOH 2 N sebanyak 9,5 ml dan ditunggu 20
menit
Dianalisis dengan spekrofotometri UV-VIS

Hasil

2.8 Karakterisasi spektrometer FTIR

Butiran Kitosan

- Diambil butiran kitosan sebelum dan sesudah adsorpsi
- Dicampur masing-masing butiran kitosan dengan KBr
- Dipress hingga membentuk plat

- Dianalisis menggunakan Spektrmeter FTIR

Hasil




Lampiran 3.Perhitungan

3.1 Pembuatan Larutan Asam Asetat 5%

Konsentrasi asam asetat =5%
Massa Asam Asetat =5ml
Volume akuades =100ml

3.2Pembuatan Larutan TPP 10%

Konsentrasi TPP =10%
Massa TPP =1gram
Volume akuades =100 ml

3.3 Pembuatan Larutan ECH 5%

Konsentrasi ECH =5%
Massa ECH =5gram
Volume akuades =100 ml

3.4 Pembuatan Larutan Asam salisilat 5%

Konsentrasi Asam Salisilat =5%

Volume akuades =100 mL

0 5 Massa (gr) 0

% Massa - (mL)X 100%

5% — Massa @) v 10094
100 mL

Massa =5gram

3.5 Pembuatan larutan NaOH 2 N
Diket: N =2

Valensi =1

Mr =40

Vol. =0.1
Ditanya : Massa ?

Jawab : N = (Massa x Valensi)
Mr x Vol
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(Massax 1)
~ T 40x0,1

Massa
R

Massa = 8 gram

3.6 Perhitungan Larutan H,SO, 0,1 M

Mr Senyawa = 98,08 gr//mol
Berat jenis senyawa = 1,84 gr/mol
Konsentrasi H,SO,4 pekat = 95-97% (dianggap 96%)
Molaritas senyawa = w
_ 10x96%x 1,84 gr/mL
98,08 GR/Mol
=18 M

Pengenceran :
Mi.Vi=M;.V,
18M.V;=0,1M.100 mL
V1=0,56 mL

3.7 Pembuatan NaOH 0,1 M
Mr senyawa =40 gr/mol
Volume larutan =0,1L
Konsentrasi larutan  =0,1 M
= Konsentrasi x Volume
=0,1 Mx0,1L
= 0,01 mol
Massa senyawa = Mol x Mr
= 0,01 mL x 40 gr/mol
=0,4 gram

3.8 Perhitungan Nitrat 500 ppm dan 1000 ppm
e Larutan Nitrat 500 ppm

500mg _ 50m __ 0,05gr
1L~ 01L  100mL

500 ppm =
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e Larutan Nitrat 1000 ppm

1000mg _ 100m __ 0,1gr
1L  01L  100mL

1000 ppm =

3.7 Pembuatan lautan nitrat untuk kurva standart 200, 400, 600, 800 dan
1000 ppm

200 ppm — M1.V1=M2.V?2
500 ppm . V1 =200 ppm . 10

V1l=4mL

400 ppm — M1.V1=M2.V2
500 ppm . V1 =400 ppm . 10

V1l =8mL

600 ppm — M1.V1=M2.V2
1000 ppm . V1 =600 ppm . 10

V1l=6mL

800 ppm — M1.V1=M2.V2
1000 ppm . V1 =800 ppm . 10

V1l =8mL
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Lampiran 4. Data Hasil Adsorpsi Butiran Kitosan

4.1 Data Absorbansi Variasi Ph

Analysis

Collection time 10/3/2019 1:58:13 PM
Sample F Mean SD $RSD Readings
2.1 0.1337
0.1331
0.1333 0.0004 Qg7 0.1330
2 42 0.3986
0.3984
0.3984 0.0001 0.04 0.3983
2.3 0.2638
0.2638
0.2639 0.0002 0.07 0.2642
K, | 0.2461
0.2458
0.2459 0.0001 0.05 0.2459
3.2 0.4231
0.4249
0.4245 0.0012 0.28 0.4254
3.3 0.4019
0.4621
0.4619 0.0002 0.04 0.4618
4.1 0.3982

0.3979

0.3982 0.0002 0.06 0.3984
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4.2 Data Kapasitas Adsorpsi pH

69

pH A Kons. awal Kapasitas Adsorpsi
3 0,4611 500 99,1025641
4 0,3036 500 216,5833333
5 0,2066 500 97,43589744
6 0,3227 500 86,12179487
7 0,4332 500 136,7307692
8 0,251 500 67,66025641
9 0,4371 500 26,6025641
pH  Absorbansi Kons. Awal Q Akhir Q rata-rata Stdev
pH3 0,2459 319,5384615 225,5769231 99,1025641 90,627923
0,4245 456,9230769 53,84615385
0,4619 485,6923077 17,88461538
pH 4 0,3982 436,6923077 63,30769231 216,5833333 112,74236
0,136 235 331,25
0,2151 295,8461538 255,1923077
pH5 0,3339 387,2307692 140,9615385 97,43589744 30,813403
0,3999 438 77,5
0,4037 440,9230769 73,84615385
pH 6 0,4153 449,8461538 62,69230769 86,12179487 49,674876
0,4384 467,6153846 40,48076923
0,3191 375,8461538 155,1923077
pH7 0,4419 470,3076923 37,11538462 136,7307692 87,119877
0,2212 300,5384615 249,3269231
0,3518 401 123,75
pH 8 0,3654 411,4615385 110,6730769 67,66025641 30,719645
0,438 467,3076923 40,86538462
0,427 458,8461538 51,44230769
pH9 0,457 481,9230769 22,59615385 26,6025641 5,9399596
0,4441 472 35
0,4574 482,2307692 22,21153846




4.3 Data Penentuan Konsentrasi Optimum

Sample F Mean SD $RSD Readings

100 1 0.1164

0.1166

0.1165 0.0001 0.07 0.1166

100 2 0.1048

0.1052

0.1052 0.0003 0.30 0.1055

100 3 0 L2265

0.1285

(O $I8218 5 0.0000 0.03 @ 1265

300 1 0.3071

0.3073

0.3072 0.0001 0.03 0.3072

300 2 0.3895

0.3893

UR3897 0.0005 0.12 0.3902

300 3 0.3366

0.3366

0.3366 0.0000 0.00 0.3366

500 1 0.5645

0.5648

0.5648 0.0003 0.06 0.5652

500 2 0.4622

0.4632
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500

700

700

700

.4633

.5759

.6669

.7586

. hGaL 7]

49661

.9291

.8618

.0010

.0001

.0003

.0001

.0001

.0005

.0002

.0007

.22

.02

.04

.01

.01

NO5

.02

.09

.4643

.5761

.5759

.5758

.6666

L6670

.6670

.7585

5 198G

.7587

.7618

5 16T

.7616

.9659

.9657

.9667

.9290

.9291

.9294

.8612

.8615

.8626
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4.4 Data kapasitas adsopsi variasi konsentrasi

72

Konsentrasi absorbansi konsentrasi X

100 0.0811 192.7692308

300 0.3325 386.1538462

500 0.5078 521

700 0.6398 622.5384615

900 0.9725 878.4615385
Konsentrasi Absorbansi Q Awal Q Akhir Rata-rata STDEV
100,1 0,1165 220 -34,03846154 -30,41666667 6,273132733
100,2 0,1052 211,3076923 -23,17307692
100,3 0,1285 229,2307692 -34,03846154
300,1 0,3072 366,6923077 24,32692308 -11,53846154 40,20530246
300,2 0,3897 430,1538462 -55
300,3 0,3366 389,3076923 -3,942307692
500,1 0,5648 564,8461538 -54,80769231 -25,83333333 59,66734192
500,2 0,4633 486,7692308 42,78846154
500,3 0,5759 573,3846154 -65,48076923
700,1 0,6669 643,3846154 -26,05769231 -85,83333333 51,78867339
700,2 0,7586 713,9230769 -114,2307692
700,3 0,7617 716,3076923 -117,2115385
900,1 0,9661 873,5384615 6,153846154 51,44230769 50,84465915
900,2 0,9291 845,0769231 41,73076923
900,3 0,8618 793,3076923 106,4423077

4.5 Data Absorbansi Variasi Waktu Kontak

Sample

F

Mean SD

$RSD Readings

0.5507 0.0004

0.5942 0.0002

0.5504

0.5505

0.08 0.

5512

0.5942

0.5941

0.03 0.5944



30.

30.

30.

60.

60.

60.

90.

90.

.5719

.4805

.4809

.5456

.5574

.4353

.5465

.5321

.0001

.0001

.0001

.0001

.0003

.0001

.0000

.0001

.01

.02

5 @il

.03

¥O'5

.01

.01

.01

.5719

.5718

.5719

.4804

.4805

.4806

.4808

.4808

.4809

.5454

.5457

.5456

293577

oty )

.5571

.4353

.4353

.4354

.5465

.5465

.5465

.5320

.5321

.5321

.5212

73

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG

IBRA

CENTRAI



90.3

0.5225

0.4024

0.0011 0.22

0.0004 0.10

4.6 Data Kapasitas Adsorpsi Nitrat

Konsentrasi Kapa3|ta§
(Waktu) T 1 (ppm) Adsorbsi
(mg/g)
0 554 0
30 500 67.5
60 559.1538462  -6.442307692
90 539.6923077 17.88461538
3 jam 443.4615385 138.1730769
6 jam 503.6153846 62.98076923
24 jam 485.6153846 85.48076923
a2 X Q
0 587.4615385 0
30 500.3076923 108.9423077
60 465.2307692 152.7884615
90 532.3076923 68.94230769
3 jam 493.5384615 117.4038462
6 jam 516.5384615 88.65384615
24 jam 513.4615385 925
T3 X Q
0 570.3076923 0
30 550.0769231 25.28846154
60 550.7692308 24.42307692
90 439.9230769 162.9807692
3 jam 482.6923077 109.5192308
6 jam 511.0769231 74.03846154
24 jam 504.3076923 82.5
Q rata-rata
0
67.24358974
56.92307692
83.26923077
121.6987179
75.22435897

86.82692308

.5228

.5234

.4023

.4020

.4028
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Lampiran 5. Dokumentasi

No.

Perlakuan

Hasil

Kitosan dilarutkan dengan asam
asetat dalam beaker glass

Larutan kental berwarna kuning

Butiran kitosan diikat silangkan
dengan TPP dan ECH

Butiran Kitosan basah dalam
larutan ECH

Butirak Kitosan setelah
dikeringkan dalam oven dengan
suhu 105°C
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Campuran Larutan Nitrat dengan
Asam salisilat

Larutan sedikit berwarna kuning

Campuran larutan Nitrat dengan
asam salisilat ditambah dengan
NaOH
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Lampiran 6. Gambar FTIR Butiran Kitosan
6.1 Gambar Spektra Kitosan dengan Kitosan Terikat Silang Sebelum Adsorpsi

2.0
—— kitosan
—— kitosan TPP ECH
1.5+
C
©
=
%
2 1.0
)
— WA
= \A\
S \
0.5 \‘
“\
|
0.0

T T T r T T T N T i T K T Y T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Bilangan Gelombang (cm™)

6.2 Gambar Spekra Kitosan Terikat Silang Sebelum dan Sesudah Adsorpsi

2,0
1.5 4
=
=
= 1.0
=
f—
=
0.5 4
Sesudah Adsorpsi
Sebelum Adsorpsi
0.0 4

T T T T T T T T T T T T T 1
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Bilangan gelombang (cm'l)
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Lampiran 7. Gambar SEM Butiran Kitosan

7.1 Gambar Morfologi Butiran Kitosan Sebelum Adsorpsi Dengan Perbesaran
(a) 150x, (b) 400x dan (c) 2000x

mag O| WD  spot| det | tilt
M 120.00 kV| 400x [10.0 mm 3.5

| ———— U m = |
Universitas Negeri Malang
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Lampiran 8. Tabel Hasil EDX Butiran Kitosan.

Sampel

Kitosan

Atom
C(%) O@®%) Na®) P®%)  Cl%)
45,22 36,60 07,15 05,77 05,26

Total (%)

100

Lampiran 9. Tingkatan warna dan Panjang gelombang spektrofotometer

Visibel.

Warna-Warna pada Spektrum Cahaya Tampak

UNGU

o
T

339 3 89838
| = |5|2|

:
:

8

Warna | Panjang Gelombang | Frekuensi | Energi Foton
ungu 380-450 nm 668-789 THz | 2.75-3.26 eV
biru 450-495 nm 606-668 THz | 2.50-2.75 eV
hijau 495-570 nm 526-606 THz | 217-2.50 eV

kuning 570-590 nm 508-526 THz | 2.10-2.17 eV

jingga 590-620 nm 484-508 THz | 2.00-2.10 eV
merah 620-750 nm 400-484 THz | 1.65-2.00 eV
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